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1. CEL PRACY

Rentgenowska topografia dyfrakcyjna i badania krzywych dyfrakcyjnych sa waznymi
narzedziami badan monokrysztalow i cienkich warstw stosowanych w technologii
wspolczesnych przyrzadéw elektronicznych. Dla mozliwoéci interpretacyjnych
odwzorowan topograficznych defektéw w krysztalach istotne znaczenie ma ana-
liza efektow dyfrakcyjnych i wyciagnigcie wnioskéw mogacych dostarczyé danych
ilosciowych. W szczegdlnosci waznym narzedziem interpretacji efektow dyfrak-
cyjnych wystepujacych w odwzorowaniach topograficznych jest metoda symu-
lacji komputerowej, ktéra wymaga jednak odpowiedniego modelowania zjawisk,
uwzgledniajacego parametry fizyczne wplywajace na rozklad natezenia ugietych
wiazek rentgenowskich. Sa to zagadnienia zwiazane ze stosunkowo malo poznana
optyka rentgenowska realnych krysztalow.

W pracy przedstawiono najwazniejsze wyniki badan prowadzonych przez au-
tora w Instytucie Technologii Materialéw Elektronicznych ITME oraz w Royal Hol-
loway College (potaczonych z badaniami synchrotronowymi w Daresbury Labora-
tory). Badania te dotyczyly zastosowan topografii rentgenowskiej i rentgenowskich
spektrometréw dwukrystalicznych do monokrysztaléw i cienkich warstw w dwdch
powiazanych ze soba aspektach. Pierwszy aspekt dotyczyl zjawisk dyfrakcyjnych,
natomiast drugi zagadnien materialowych.

Autor postawil sobie za cel glebsze poznanie 1 wykorzystanie efektéw dyfrakcji
promieniowania rentgenowskiego zwiazanego z odwzorowaniern defektéw sieci
monokrysztaléw i warstw epitaksjalnych, a nastepnie pokazanie w jakiej mierze te
wyniki moga by¢ wykorzystane do identyfikacji defektéw i wyciagania wnioskéw o
charakterze materialowym.

Istotnym elementem pracy bylo zastosowanie symulacji topograficznych odw-
zorowan defektéw i krzywych dyfrakcyjnych w nowych przypadkach, co moze sie
przyczyni¢ do pokazania nowych mozliwosci. Dotyczyly one w najwyzszym stop-
niu odbiciowej spektrometrii dwukrystalicznej monokrysztaléw i warstw epitaks-
jalnych. Opracowano szereg programéw z nowymi typami warunkéw brzegowych
i nowymi procedurami obliczania pél deformacji wraz 'z uwzgledniem rozbieznosci
wigzki promieniowania.

Jednym z wazniejszych wynikéw bylo uzyskanie po raz pierwszy prazkéw inter-
ferencyjnych w obrazach bledéw ulozenia w przypadku Bragga. Przyblizenie teore-
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tyczne tych obrazéw uzyskano w oparciu o formalizm dynamicznej teorii dyfrakcji
fali plaskie;j.

W dalszej czesci pracy przedstawiono wyniki badan o aspekcie materialowym.
Celem ich bylo znalezienie prawidlowosci dotyczacych obrazu defektow, parametrow
sieciowych i stanu odksztalcenn w réznych typach materialéw oraz uzyskanie infor-
macji o przyczynach powstawania defektow. Znaczenie taiich obserwacji wynika z
wplywu realnej struktury na fizyczne wlasciwosci monokrysztaléw oraz sprzezenia
doskonalenia technologii z potrzeba precyzyjnej charakterystyki materialow.

Przedstawione w niniejszej pracy badania dotycza materialéw majacych istotne
zastosowania w technologii przyrzadéw elektronicznych, a mianowicie:

1. monokrysztaléw materiatéw pélprzewodnikowych (arsenku galu, krzemu oraz
innych materialéw typu A/77BY),

2. warstw epitaksjalnych i implantowanych (krzemu i zwiazkéw A7/ BY)
3. monokrysztalow Y AG

4. diamentéw sztucznych i naturalnych (badanych przez autora w Wielkiej Bry-
tanii)

Jako przyklad rezultatéw pracy w aspekcie materialowym mozna wymienic:
stwierdzenie znaczenia domieszkowania dla powstawania réznej struktury defektowe;j
w GaAs, poréwnania struktury komérkowej powstajaej w wyniku ruchu dyslokacji
w stabo domieszkowanym GaAs oraz struktury wywolanej wzrostem komérkowym,
obserwacje dotyczace "solute trails” w monokrysztalach YAG oraz struktury defek-
towej i roli wtracen w diamentach syntetycznych.

W pracy przedstawiono réwniez szereg udoskonalen techniki eksperymental-
nej. W szczegdlnosc opracowano oryginalng metode pomiaru stalej sieci na
spektrometrze dwukrystalicznym oraz udoskonalono metode oceny deformacji
sieci warstw epitaksjalnych. Oryginalnymi eksperymentami synchrotronowymi
oméwionymi w pracy byly takze badania odwzorowan w wigzce przechodzacej w .
przypadku Bragga i obserwacja efektu stereoskopowego w transmisyjnej topografii
dwukrystaliczne;j.

Czesé prezentowanych wynikéw zostala omawiana w artykulach oraz w mate-
rialach konferencji miedzynarodowych i wydawnictwach ITME. Szereg wynikéw
przedstawiano po raz pierwszy.
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2. WPROWADZENIE

2.1. POWSTAWANIE ODWZOROWAN DEFEKTOW STRUKTURALNYCH
W METODZIE TOPOGRAFII DWUKRYSTALICZNE]J

W niniejszej pracy najwieksza uwage poswigcono zastosowaniom spektrometréow
dwukrystalicznych, z konwencjonalnymi i synchrotronowymi Zrodtami promieniowa-
nia rentgenowskiego. Podstawowe zastosowania spektrometréw dwukrystalicznych
w badaniach realnej struktury krysztaléw to realizacja wysokoczulej metody to-
pograficznej [1, 2, 3] oraz precyzyjne pomiary krzywych dyfrakcyjnych.

Wazng cecha topografii dwukrystalicznej, jest wigksza niz w innych metodach
topograficznych mozliwos¢ ilosciowych oszacowan kontrastu. Jedna z mozliwosci
takich oszacowan jest, zaproponowane przez Bonsego [1, 2], przyblizenie kontrastu
jako zmiany natezenia Al wywolane]j przesunieciem maksimum dyfrakcyjnego
PO) 21905+ 15, 100} (1)
Pierwszy czlon wyrazenia opisuje zmiang kata Bragga wywolana wzgledna zmiana
odleglosci miedzyplaszczyznowych, a drugi - skladowa dezorientacji w plaszczyznie
dyfrakcji. Wektory jednostkowe ny i 1; sa réwnolegle odpowiednio do wektora
dyfrakcji i osi skrecenia A®. Pochodna krzywej dyfrakcyjnej P(©) brana jest w
punkcie krzywej dyfrakcyjnej, w jakim ustawiony jest spektrometr dla ekspozycji
topogramu.

Druga mozliwos¢ oszacowan kontrastu dotyczy zastosowanych przez Renningera
[3] uktadéw spektrometréw z asymetrycznym odbiciem na monochromatorze. Zgod-
nie z wnioskami teorii dynamicznej, asymetryczne odbicie znacznie zmniejsza roz-
bieznos¢ katowa wiazki, przez co mozliwe jest przyblizanie zjawisk dyfrakcyjnych
przez dyfrakcje fali plaskiej. Rachunki dla fali plaskiej sa znacznie prostsze niz
rachunki dla fali sferycznej lub rozbieznej wiazki fal plaskich, koniecznych do opisu
zjawisk dyfrakcyjnych w metodach jednokrystalicznych.

Od opublikowania pracy Bonsego i Kapplera [1] obserwuje si¢ duze zaintere-
sowanie problemem obrazéw dyslokacji w odbiciowej topografii dwukrystaliczne;j,
ktore zawieraja wiele charakterystycznych szczegétéw. Wiele cech obrazu dyslokacji
w odbiciowe] topografii dwukrystalicznej wyjasnia prosty model kontrastu, oparty
o zastosowanie wzoru (1). Lepsze przyblizenie, uwzgledniajace obserwowane prazki
interferencyjne, uzyskala droga numerycznego catkowania réwnan Takagi-Taupin T.

ol =
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Bedyniska [4, 5]. Podobna metoda byla wezesniej zastosowana przez Taupin [6] oraz
Authier i innych [7] do symulacji obrazu dyslokacji w topografii transmisyjne;.

Ogdlniejszy przypadek dyslokacji wychodzacej na swobodna powierzchni¢ pod
dowolnym katem by} rozwazany przez J. Gronkowskiego [8]. Symulacja obrazu to-
pograficznego byla zastosowana przez Riglet i innych [9] do identyfikacji typu krysta-
lograficznego dyslokacji niedopasowania w warstwach GaAlAsP oraz w krzemowych
warstwach epitaksjalnych przez autora [10]. Problem ten byl réwniez przedmiotem
rozprawy doktorskiej autora [11, 12]. Symulacji obrazéw dyslokacji niedopasowania
w warstwach epitaksjalnych materialéw A”"TBY poswiecono réwniez opublikowana
niedawno prace Spirkla, Tannera i innych [13].

W swietle dotychczasowych prac nie byla jasna odpowiednos¢ obrazéw dys-
lokacji uzyskiwanych w przyblizeniu Bonsego i przez numeryczne catkowanie réwnarn
Takagi. Sprawdzenie ich wzajemnych relacji, przy usunieciu pewnych brakéw
wczesniejszych symulacji, bylo jednym z waznych szczegdlowych celéw niniejszej
pracy. Kolejnym celem bylo zbadanie zmiennosci kontrastu w réznych refleksach, w
aspekcie identyfikacji typu dyslokacji i oceny wplywu skupisk dyslokacji na makro-
naprezenia.

Jedna z waznych przyczyn rozbieznosci wynikéw symulacji i obrazéw ekspery-
mentalnych jest skoriczona rozbiezno§¢ wiazki wychodzacej z monochromatora.
Rzeczywisty obraz dwukrystaliczny stanowi sytuacje posrednia miedzy obrazem
dla fali plaskiej, a obrazem dla wiazki rozbieznej, uzyskiwanym w trawersyjnej to-
pografii jednokrystalicznej. Udane symulacje obrazéw w transmisyjnej topografii
trawersyjnej byly uzyskiwane droga dodawania obrazéw sekcyjnych [14, 15, 16]. W
przypadku topograméw dwukrystalicznych uwzglednienie rozbieznosci bylo mozliwe
bardziej ktopotliwg droga sumowania duzej liczby obrazéow symulowanych dla fal
plaskich o réznym kacie padania.

Podobnie jak w wiekszosci publikacji, calkowanie numeryczne wykonywano
metoda rézniczki w polowie kroku zaproponowang przez Tournarie [7]. W ostat-
nim okresie opracowano inna metode, polegajaca na catkowaniu réwnania drugiego
rzedu na amplitude fali odbitej [17, 18|, uzyskanego z réwnan Takagi. Zapewnia
ona lepsze dokladnosci przy poréwnywalnych krokach catkowania numerycznego,
lecz podobny efekt mozna uzyska¢ réwniez zmniejszajac krok catkowania.

W przeciwienistwie do dyslokacji i wtracen, do opisu kontrastu na bledach
ulozenia mozliwe jest zastosowanie teorii dynamicznej dla krysztalow doskonatych.
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Odpowiednie wyrazenia uzyskuje si¢ sumujac przyczynki od pél falowych, odbu-
dowywujacych sie¢ w obszarze krysztatu za blgdem ulozenia. Wigkszosc rentgenows-
kich badan bledéw ulozenia dotyczy topografii sekcyjnej w przypadku transmisyjnym
(publikacje Kato i in. [19],cite20, Authier [21], Jianga i Langa [22], Kowalskiego i
Langa [23, 24]), oraz zastosowari teorii fali sferycznej. Transmisyjny przypadek
dyfrakcji fali plaskiej na bledzie utozenia byl omawiany przez Authier [21] i Kato
[20]. Wedtug naszego rozeznania dotychczas nie publikowano obserwacji prazkéw
dyfrakcyjnych na bledach ulozenia w przypadku Bragga poza pracami autora.

2.2. BADANIA KRZYWYCH DYFRAKCYJNYCH MONOKRYSZTALOW
I WARSTW CIENKICH

Badania krzywych dyfrakcyjnych i ocena ich szerokosci poléwkowej, sa jedna z metod
oceny doskonalo$ci krysztatéw. Istotniejszym zastosowaniem pomiaréw krzywych sa
badania warstw cienkich: epitaksjalnych, dyfuzyjnych i implantowanych. W krzy-
wych dyfrakcyjnych struktur warstwowych moga wystepowac zaréwno rozdzielone
maksima od obszaréw o roznej stalej sieci, jak i uktady dodatkowych maksiméw
interferencyjnych. Badania krzywych dyfrakcyjnych pozwalaja na ocene szeregu
parametréw struktur warstwowych, w tym profilu zmian stalej sieci.

W ostatnim okresie obserwuje si¢ duze zainteresowanie badaniami struktur
wielowarstwowych, w tym tzw. supersiec (np. [25, 26, 27, 28]). Krzywe dyfrak-
cyjne takich struktur zawieraja uklady maksiméw satelitarnych, ktére mozna trak-
towac jako wynik wzajemnej interferencji wigzek odbijanych od réznych warstw. W
szczegolnoéci odstep maksiméw interferencyjnych pozwala na ocene periodu super-
sied, a uktad intensywnosci tych maksiméw dostarczy¢ moze informacji dotyczacych
profilu rozkladu stalych sieci i czynnika strukturalnego.

W dziedzinie badania krzywych narzedziem konkurujacym ze spektrometrami
dwukrystalicznymi sa dyfraktometry wysokorozdzielcze, wywodzace si¢ z konstrukeji
firmy Philips [25, 26]. Dyfraktometry takie wykorzystuja wiazke uformowana przez
tzw. uklad Bartelsa, zlozony z dwu monochromatoréw kanalikowych, oraz trzeci
monochromator kanalikowy przed licznikiem. Jest to wigc uklad z siedmioma ko-
lejnymi odbiciami. Tak duza liczba odbi¢ podyktowana jest m.in. uniknieciem
koniecznosci dopasowywania monochromatoréw do badanej prébki i stosowanego
refleksu oraz zastosowaniami do mapowania sieci odwrotnej. Mozliwosci mapowa-
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nia przestrzeni odwrotnej mozna zrealizowac juz w ukladach z trzema kolejnymi
odbiciami, a w niektérych przypadkach réwniez na dyfraktometrach jednokrysta-
licznych [28, 29]. Technika mapowania przestrzeni odwrotnej ma istotne znacze-
nie w badaniach warstw epitaksjalnych i supersieci o duzym niedopasowaniu, na
podlozach wycinanych z parostopniowa dezorientacja wzgledem plaszczyzn krysta-
lograficznych.

Obliczenia teoretycznych krzywych dyfrakcyjnych sa wazna metoda okreslania
parametréw struktur wartwowych. Aktualnie stosowanych jest kilka metod obliczen
krzywych, w tym podobne do stosowanego w niniejszej pracy catkowanie numeryczne
réwnan Takagi (p. np.[30]). W ostatnim okresie oferowane sg programy obliczania
krzywych przez mnozenie analitycznych rozwiazan réwnan Takagi [25, 26] dla jed-
norodnych warstw o skoriczonej grubosci.

Okreslanie rozkladu glebokosciowego stalej sieci odbywa si¢ najczesciej przez
dopasowywanie do krzywe]j eksperymentalnej krzywych teoretycznych obliczanych
dla zakladanych profili o réznych parametrach. W przypadku warstw co najmniej
dwukrotnie cieriszych od grubosci ekstynkcyjnej mozliwe jest bezposrednie okreslanie
profilu rozktadu glebokosciowego z krzywych eksperymentalnych przy zastosowaniu
techniki transfomat Fouriera. Obliczenia takie moga by¢ oparte zaréwno o teorig
kinematyczna [27, 28|, jak i rozwinigcia réwnar Takagi w szereg [32).

W badaniach szczegdlnie cienkich struktur wielowarstwowych stosowane sa re-
fleksy silnie asymetryczne. W tym wypadku traca uzasadnienie niektére przy-
blizenia zastosowane przy wyprowadzeniu réwnan Takagi-Taupin i konieczne jest
zastosowanie innej formy funkcji wprowadzajacej odchylenie od warunku Bragga,
podanej przez Zausa [31].

Pomiar krzywych dyfrakcyjnych jest waznym elementem badania parametréw
warstw implantowanych. Jako przyklad w tym zakresie mozna wymieni¢ prace
Fatemi i innych [32], oraz Kyutta i innych [33]. W publikacjach K. Wieteski i
autora [34, 35, 36] wyjasniono przyczyny wystgpowania w krzywych dyfrakcyjnych
warstw implantowanych czastkami @ o energii 5 MeV maksiméw pobocznych o
zmiennym odstepie oraz zachowanie si¢ prazkéw interferencyjnych na topogramach
dwukrystalicznych.
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2.3. ZASTOSOWANIA SPEKTROMETROW DWUKRYSTA.LICZNYCH
DO POMIAROW STALYCH SIECI I OCENY NAPREZEN

Stosowane w ITME spektrometry zbudowane byly z wykorzystaniem precyzyjnych
teodolitéw WILD, podobnie jak w rozwigzaniu opisanym przez Bubdkova [37).
Dzigki mozliwoéci dokladnego pomiaru kata w zakresie pelnego obrotu, umozliwialy
one wyznaczanie bezwzglednej wartosa stalej sieci metoda zaproponowang przez
K. Godwoda i innych [38]. Przy ich pomocy mozliwa byla réwniez realizacja
bezposrednich pomiaréw kata miedzyptaszczyznowego metoda zaproponowana przez
autora [39, 11, 12]. Udoskonalona wersja tej metody zostanie oméwiona w dalszej
czesa pracy. Ocena zmian kata miedzyplaszczyznowego jest wazna jako znacznie
bardziej bezpoéredni sposéb oceny odksztalcen sieci i naprezen, niz w przypadku
innych metod rentgenograficznych.

Spektrometry wykorzystywane przez autora w Wielkiej Brytanii zapewnialy
mozliwoé¢é pomiaru kata w zakresie pojedynczych stopni. Przy ich pomocy mozliwe
byly wiec jedynie pomiary réznic stalych sieci migdzy poszczegdlnymi rejonami
prébek, podobne jak w publikacji Lefecheux i innych [40]. Pomiary te opieraly si¢ na
wykonywaniu serii topogramow w kontrolowanych polozeniach katowych, z ktérych
okreslano pozycje maksimow odbicia. W szczegdlnosci w publikacjach Langa i in-
nych z udzialem autora [41, 42|, do pomiaréw réznic stalej sieci zastosowano uktad
synchrotronowy o duzej dyspersjii katowej, z katem Bragga 75°.

2.4. ODBICIOWA TOPOGRAFIA SEKCYJNA

Odbiciowa topografia sekcyjna jest metoda trudna eksperymentalnie z uwagi na
zdominowanie obrazu przez odbita wigzke pierwotng. Z tego wzgledu opublikowano
malo prac dotyczacych tej metody. Jako pierwsi odbiciowe topogramy sekcyjne op-
ublikowali Uragami [43] oraz Lang i Mai Zhen-Hong [44], ktérzy uzyskali obrazy
prazkéw Pendellésung w przypadku odbiciowym, analizowane nastepnie teorety-
cznie przez Uragami [43, 45] oraz Afanaseva i Kohna [46]. Odbiciowe odwzorowa-
nia sekcyjne dyslokacji zostaly uzyskane przez Zieliniska-Rohoziniska [47]. Z kolei
Bak-Misiuk i inni z udzialem autora [48, 49] badali uklady odbiciowych prazkéw
Pendellosung w plytkach krzemowych wyginanych elastycznie przez warstwe tlenku.

Obecnie wykonano symulacje odbieiowych sekcyjnych topografii dyslokacji za po-
moca oryginalnego programu, adaptujacego na przypadek odbiciowy ideg zmiennego
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kroku catkowania, zaproponowang przez Petrasena [50] i Epelboina [51] dla trans-
misyjnej topografii sekcyjnej. Symulacje te odpowiadaly przeprowadzonym ekspery-
mentom synchrotronowym na diamencie.

2.5. WCZESNIEJSZE ZASTOSOWANIA TOPOGRAFII
RENTGENOWSKIE]J W BADANIACH ROZPATRYWANE]J GRUPY
MATERIAL.OW

W ostatnich kilku latach opublikowano bardzo duza liczbe prac dotyczacych badan
topograficznych i badan stalej sieci monokrysztaléw GaAs. Bylo to zwigzane z roz-
wojem metodyki uzyskiwania GaAs o obnizonej gestosci dyslokacji (p.np. [52, 53, 54,
55, 56, 57]) oraz uruchamianiem wytwarzania elementéw pétprzewodnikowych opar-
tych o GaAs. Waznym defektemn analizowanym w krysztalach GaAs jest ”struktura
komérkowa” ulozenia dyslokacji [58, 59, 60, 78, 79, 61, 62, 63, 64, 65, 66]. Struktura
ta obserwowana jest w GaAs o niskim poziomie domieszkowania, w tym szczegdlnie
czgsto w nisko domieszkowanych krysztalach pdtizolacyjnych. Ponce i inni [59] za
pomoca transmisyjnej mikroskopii elektronowej wykazali, ze istotnym elementem
budowy scian komérek sa oprécz dyslokacji wytracenia.

Innym typem defektu, ktéry moze by¢ mylony ze wspomnianym wyzej, jest
"wzrost komoérkowy”, bedacy wynikiem niestabilnosci powierzchni krystalizacji
(67, 68, 69, 70, 71, 72]. Wzrost komdrkowy obserwowany jest w krysztatach silnie
domieszkowanych, np. przy izoelektrycznym domieszkowaniu indem na poziomie
wyzszym niz 1%. Warunki wystgpowania wzrostu komérkowego w GaAs byly
badane przez Schumana i innych [67, 68]. Najnowsze badania topograficzne struk-
tur powstajacych w wyniku wzrostu komérkowego byly opublikowane przez Minari
i Billia [71, 72].

Zastosowania topografii dwukrystalicznej do badaii GaAs opisano m.in. w
publikacjach (73, 74, 75, 76, 77). W szczegdlnoéci w pracy Jenichena i innych
[75] opisano zastosowania spektrometru z wyginanym monochromatorem do badari
monokrysztaléw i warstw epitaksjalnych GaAs, a w pracy Méhlinga [77] analizowano
odbiciowe topogramy dyslokacji uzyskiwane metoda topografii dwukrystalicznej w
GaAs. W szeregu publikacji Kitano, Ishikawa i Matsui (p. np. [60, 78, 79]) opisy-
wali badania topograficzne za pomoca wielokrystalicznego ukladu spektrometru z
promieniowaniem synchrotronowym.

Badania rozkladu stalej sieci w monokrysztalach GaAs rozpatrywano jako
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mozliwa metode oceny jednorodnosci skladu chemicznego niskodomieszkowanego
GaAs [80]. Okada i inni [81] wykazali jednak, ze obserwowane w plytkach monokrys-
talicznych wahania stalej sieci na poziomie 10~* ulegaja redukcji przeszlo o rzad
wielkoéci po podzeleniu plytki na male kawatki. Sa one wigc wynikiem naprezen
wywolanych obecnoscig innych defektow.

Stosunkowo niewielka liczba publikacji dotyczy badan topograficznych granatu
itrowo-aluminiowego Y3 AlsO;2 (Y AG), stosowanego w technice laserowej. Wyniki
badar topograficznych Y AG byly publikowane przez Cockayne i innych [82, 83, 84],
Belouet [85], Robertsa i Elwella [86] oraz Tolksdorfa i innych [87], jak réwniez w
pracach autoréw chiriskich [88, 89, 90, 91]. Wazne z punktu widzenia aktualnej
pracy wyniki zawieraja prace Bagdasarova i innych [92, 93]. Pomiary stalej sieci
Y AG byly opisywane w pracach (84, 89].

Wiekszoéé badan topograficznych diamentéw zwiazana jest z nazwiskiem A.R.
Langa (p. np. [94, 95, 96, 97, 98, 99]). Woczesniejsze zastosowania topografii
dwukrystalicznej do badan diamentéw byly opisane, m.in. w [99].

Badane w niniejsze] pracy diamenty syntetyczne otrzymane zostaly metoda
rekonstytucji [100, 101]. Metoda ta umozliwia rutynowy wzrost krysztatéw dia-
mentu o wymiarach 5-6 mm, a w granicznych przypadkach osiagajacych 17 mm.
Zasada metody polega na wykorzystaniu jako zrodla wegla matych syntetycznych di-
amentéw, co umozliwia precyzyjna kontrole warunkéw krystalizacji w czasie dhugich
Proces6w.

Istnieja dwie przyczyny zainteresowania badaniami diamentéw za pomoca to-
pografii dwukrystalicznej. Pierwsza to, ze diamenty uzyskiwane metoda rekon-
stytucji i niektére egzemplarze diamentéw naturalnych osiagaja doskonalosé
umozliwiajaca obserwacje na topogramach dwukrystalicznych interesujacych
efektéw dyfrakcyjnych, pomocnych przy identyfikacji defektow.

Druga przyczyna to zainteresowanie zmianami stalych sieci wywolanych
domieszka azotu [102, 103, 104], obecna we wszystkich diamentach i istotna dla ich
whasciwosci. Wedhug Chrenko i innych [102], w syntetycznym diamencie nalezacym
do typu optycznej klasyfikacji 1b azot wbudowywany jest podstawieniowo.
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3. TEORETYCZNE I EKSPERYMENTALNE BADANIA
ODWZOROWAN DEFEKTOW I KRZYWYCH DYFRAKCYJNYCH

3.1. PODSTAWY TEORETYCZNE

Prowadzone w pracy obliczenia krzywych dyfrakcyjnych i kontrastu, opieraja sie
zaréwno na zastosowaniach dynamiczne;j teorii dyfrakcji dla krysztaléw doskonalych
Ewalda-Lauego, jak i teorii dyfrakeji dla krysztatéw zdeformowanych Takagi-Taupin
[105, 20, 106].

Odbicie promieniowania od pojedyniczego ukladu plaszczyzn sieciowych nazy-
wane jest w teorii dynamicznej przypadkiem dwu silnych fal. W takim przypadku
warunek istnienia niezerowych rozwigzan jest rownaniem powierzchni dyspersji:

1
§oén = ZC’K’ XhXE _ (2)
gdzie tzw. ”bledy rezonansowe”
£0=k0_k7 ) Ehzkh_ky (3)

ko, ki sa liczbami falowymi pdl wzbudzonych natomiast k jest liczba falowa przy-
padku jednofalowego.

1
k=K(1+ 3x0) (@)
Xo,n % 53 Fourierowskimi wspélczynnikami polaryzowalnoéci, a C jest czynnikiem
polaryzacji. Zachodzg ponadto zwigzki:
i) i)
D om iy % _ KO (5)
Dy KxiC 26
Rozwigzania opisujace wzbudzane pola falowe uzyskuje si¢ po uwzglednieniu
warunku ciaglosci skladowych stycznych wektoréw falowych na powierzchni
wejsciowej:

K = K69 4 k) (6)
gdzie 1 jest wersorem normalnym do powierzchni. Mamy réwniez
) = =4 1 1 A T 1 i
(K89 =75 {- €& - 5Kxo} =% {-& - 5Kx0 - KAOsin20}  (7)
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~Yo,Y» 5& cosinusami kierunkowymi wigzki padajacej i odbite;.
Wprowadzajac

B = -2A0sin20 - x,(1 - z:) (8)

gdzie O jest katem Bragga, a A© jest odstgpem kata poslizgu fali wzbudzajacej od
kata Bragga.

(i)___Kﬂ K"’% 2 _K2 Oﬂo
Po wprowadzeniu zmiennej

_ =xo(1+122l) - A@sin(20)

— (10)
2C, /x;.x;;\/ %1
i pamigtajac, ze w przypadku odbiciowym <, jest ujernne, mozemy zapisac:
dla przypadku transmisyjnego:
(h s \/E\/E JETI
o= y+ +1 h!
2 By vy (1)
oraz dla przypadku odbiciowego:
@) — \/ v g 12
c
] ey (12)

W przypadku transmisyjnym oraz w przypadku odbiciowym w krysztale o
skonczonej grubosci wzbudzane sa jednoczeénie dwa pola falowe. W przypadku odbi-
ciowym dla krysztalu pétnieskoriczonego wzbudzane jest jednak tylko jedno pole: z
indeksem (1) i gérnymi znakami dla ®(y) > 1, oraz z indeksem (2) i dolnymi znakami
dla ®(y) < 1. W przypadku odbiciowym dla krysztalu péinieskoriczonego wyrazenie
na c() okresla wigc krzywa odbicia.

Dla plytki o grubosci ¢ warunki brzegowe na powierzchni wejsciowej mozna za-

pisac:

D) +DP=0f, ; DY+DP =D (13)
a na powierzchni przeciwlegtej
DVexp[-2mikit] + DPexp|- 2mikDt] = 0 (14)
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D jest amplituda fali transmitowanej. Skladowe wektoréw k{'), wadtuz
wspdlrzedne] prostopadlej do powierzchni z sa:

KD = K@ - k6O, k) =7 K1 - ABsin20) - K6%) (15)

! FORRLY. L AU .ot ST SRy o g 16
27 2\/7o|7;.|(y o (16)

Oznaczajac
n() = exp|2r Kt6)] (17)

wzory na krzywa odbicia i transmisji R(A©) mozna zapisac w postaci proponowane;j
przez Zachariasena [106].

| th I c(l)c(z)(n(l) o n(z))

R(A®) = — =~y — (18)
nOn@(cD _ ) |
T(86) = |5 D (19)

Na krzywej odbicia i transmisji krysztaléw o skoriczonej grubosci wystepuja maksima
poboczne, ulegajace zacieraniu przy duzej absorpcji. Okres maksiméw pobocznych
w duzej odleglosci od maksimum gléwnego dazy [107] do wielkosci

\/“

3.2. METODYKA OBLICZEN NUMERYCZNYCH

AG, =7CK | /XnXr | (20)

Waznym elementem pracy sa obliczenia teoretycznych krzywych dyfrakcyjnych
odpowiadajacych rzeczywistym ukladom dwukrystalicznym. W szczegdlnosci
obliczenia takie prowadzono pod katem doboru monochromatoréw do badan dia-
mentu. W tym celu opracowano program numeryczny umozliwiajacy poréwnania
nie tylko szerokosci krzywych, ale réwniez intensywnosci maksimum.

Rozwijajac wnioski prac 38, 108], wzdr na krzywa dyfrakcyjna dowolnego uktadu

m,+n mozna zapisac w postaci:

e “tan@®;)x

0

Pi(r)= 4 / o) [ Ha) / I(3 = o) Ra(a - LoHtand, -
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A= Ao
Ao

Reffiy £ biles= %ﬂb, Ry [tan®pm(1 - [by|tan®;)]}dpdad)  (21)
gdzie:

~ jest polozeniem katowym drugiego krysztahu,

©,,2 sa katami Bragga dla pierwszego i drugiego krysztatu,

a, ¢ sa odchyleniami pojedyriczego promienia odpowiednio w plaszczyznie
poziomej i pionowej,

b1="/7n jest parametrem asymetrii pierwszego krysztatu,

g(¢) jest pionowym rozkladem intensywnosci w wigzce padajacej na pierwszy
krysztat,

I(A -X) jest rozkltadem spektralnym wigzki wokdt dhugoéci promieniowania
charakterystycznego Ao,

Ry, Ryr sg krzywymi odbicia (idealnej fali plaskiej) obydwu krysztatw.

W rozwazanych przypadkach zajmujemy si¢ ukladami quasiréwnolegltymi, z roz-
bieznoscia pionowg wiazki (~ 1°), przez co mozna zaniedbac pierwsze caltkowanie.

W uktadach synchrotronowych, gdzie kolimacja wiazki padajacej byla aktual-
nie 2-4” i w konwencjonalnych ukladach réwnolegltych mozliwe jest zaniedbanie
catkowania po A.

Podobnie jak w [10], dla obliczen krzywych odbicia warstw planarnych stosowano
numeryczne catkowanie réwnan Takagi przeksztalconych do postaci zaktadajace]
zaleznos¢ rozwigzania tylko od wspélrzednej prostopadlej do powierzchni z.

1 dD 1 dD,
%ﬁcd—zo =xoDo +CxzDn  ; 7"&7; = CxnDo — anDy (22)

Réwnania te sa catkowane rozpoczynajac od punktéw polozonych w glebi krysztatu
idac w kierunku powierzchni. W sytuacjach gdy mozliwe bylo przyblizenie
pdnieskoriczonego krysztahu, startowano z mozliwie plytko polozonego punktu
o ustalonej stalej sieci. W punkcie tym przyjmowano wartosci dla krysztalu
doskonatego dane wzorami (12) i (5).

Przedstawiony wyzej sposob obliczania krzywych odbicia wynika w pewnym
stopniu z konstrukcji calego pakietu programéw napisanych i uzytkowanych przez
autora. Calkowanie dwu oddzelnych réwnan stosowane jest réwniez do oblicza-
nia warto$ci brzegowych Dy, Dy. W literuturze opisane sa dwa inne sposoby nu-
merycznego rozwigzywania réwnan Takagi. Pierwszy z nich to calkowanie réwnania
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zupelnego na X = %ﬁ, ktére mozna uzyskaé z (22)

dX i

dz ~ Xsin®p
Sposéb ten jest w pelni réwnowazny stosowanermu aktualnie. Drugi sposéb opisany
m.in. w [26, 25] polega na mnozeniu wyrazen analitycznych na X dla kolejnych cien-
kich jednorodnych warstw, jakimi mozna przybliza¢ dana strukture warstwowa. W
szczegdlnosci dla wielu typowych supersied jest wystarczajace traktowanie warstw
sktadowych jako jednorodnych, co radykalnie zwigksza szybkoéé obliczen.

W niektérych przypadkach, np. dla warstw implantowanych, istotne bylo
uwzglednienie wzajemnego przesuniecia sieci warstwy przestrzelonej i podioza, odd-
zielonych obszarem o réznej stalej sieci. W tym celu xx i x; mnozono przez zalezny
od wspdlrzednej z czynnik fazowy ezp[+2mif(2)]. Przyjmowano f(z) w postaci
nastepujacej catki profilu zmian odlegloéci miedzyplaszczyznowych a(z)

f@=p [ ava (24

xaX? + (2x0 - an(2))X +xa] (23)

gdzie czynnik p wprowadzono dla ustalania odpowiedniego przesuniecia fazowego.

Zaproponowana metoda symulacji obrazéw defektow stanowi rozwinigcie metody
Bedyniskiej [4] na przypadek krysztatu o skoniczonej grubosci. Powodem wyboru al-
gorytmu zakladajacego skoriczong gruboé¢ bylo m.in. zainteresowanie dodatkowymi
zjawiskami interferencyjnymi. Z drugiej strony przy odpowiednio duzej absorpcji
uzyskuje si¢ wyniki takie jak dla krysztalu pélnieskoriczonego, lecz znacznie latwiej
jest umiesci¢ dyslokacje z daleka granic obszaru catkowania. Ponadto rozciagganie
obszaru catkowania powoduje liniowy, a nie kwadratowy wzrost potrzebnego czasu
obliczen.

W opracowanych programach, podobnie jak w pracy Bedynskiej [4], stosowana
jest nastepujaca forma réwnan Takagi-Taupin, uwzgledniajaca absorpcje fotoelek-
tryczna

i 0Dy Y. T
ﬁa—so = XODO + CXED}; ) WT{a_Sh = CXhDO - C!),Dh (25)
gdzie s 5 s3 wspdirzednymi odpowiednio wzdhuz kierunku wiazki padajacej i ugiete;.
ap = -2A0sin20 - x, - 4sin9% (26)
h
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uwzglednia obecnos¢ pola deformacji dyslokacji lub innego defektu, przy czym us
oznacza sktadowg pola deformacji wzdluz wektora dyfrakcji.

Sie¢ catkowania z zaznaczonym strzatkami schematem catkowania numerycznego
przedstawiona jest na rysunku 1. Calkowanie numeryczne odbywa si¢ metoda
rézniczki w potowie kroku [7]. Istnieje mozliwo§é wyboru réznych granic obszaréw
catkowania, oznaczonych grubymi liniami, w zaleznoéci od polozenia dyslokacji.

powierzchnia
C wejsciowa

powierzchnia tylna

Rys. 1. Sie¢ calkowania zastosowana do symulacji kontrastu w metodzie topografii
dwukrystalicznej, zakladajaca skoriczong grubosé krysztatlu z przedstawionym schematy-
cznie sposobem calkowania. Grube linie zaznaczajg mozliwe zakoriczenia obszaru

catkowania.

Wartosci amplitud Dy, Dy wzdhuz linii startowej AD lub AE mozna obliczaé ze
wzoru wynikajacego z teorii dyfrakcji dla krysztaléw o skoriczonej grubosci:
D@ cMnWezp[-2miklz] — Dn@ezp[-2mik)z]

Do(z) =14 D) — cDn® (27)
1))2,,(1) a1y g s (3)Ng (9)  gaeor(2)
Dk D(()“)(c( )’nMezp[-2miky 2] — (V) nPezp|-2mik;> 2] (28)

cDe@(Dn@ - cMn()

Alternatywng metoda jest obliczanie wartosci granicznych w sposéb numeryczny
(10], wykorzystujac postaé réwnan Takagi dla rozwiazania zaleznego od wspdlrzednej
pionowej z, dang réwnaniami (22). Jak schematycznie zaznaczono na prostej HG,
réwnania catkowane s3 wzdiuz z startujac z punktu G na dolnej powierzchni z Dy, =
0, a otrzymane wartosci s3 pézniej mnozone przez odpowiedni czynnik zespolony
dla zapewnienia na powierzchni warunku Dy = 1.
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Numeryczny sposob obliczania wartosci brzegowych umozliwia zadanie do-
datkowych pionowych deformacji przez dodanie zaréwno do o}, jak i w dalszym
calkowaniu do a3 czlonu

ay(z) = —4szn@Ad(Z)

(29)
Przy symulacji obrazéw defektow w przypadku Bragga istotne jest uwzglednianie
relaksacji naprezen na swobodnej powierzchni. W przypadku dyslokacji wychodzacej
na powierzchni¢ pod dowolnym katem, odpowiednie teorie opracowano jedynie w
przypadku izotropowym. Stosowanie przyblizenia izotropowego jest uzasadnione
niska anizotropiag GaAs, diamentu i krzemu, dla ktérych przeprowadzano symulacje.
Miarg anizotropii mogg by¢ parametry A = 2ca/(c11 — ¢12) 1 B = (uv — pr)/pr
gdzie v i g oznaczaja usrednianie moduléw scinania odpowiednio wedlug Voigta i
Reussa. Dla cial izotropowych pierwszy z tych parametréw powinien by¢ bliski
jednoéci, a drugi zeru. Dla diamentu pierwszy parametr wynosi 1.21, a drugi okoto
0.125. Wedtug Epelboin [109], jeszcze przy wartoéci A réwnej 2.5 nie obserwowano is-
totnych réznic miedzy symulacjami obrazu dyslokacji w transmisyjnej topografii sek-
cyjnej uzyskanymi przy zastosowaniu przyblizenia izotropowego 1 anizotropowego.

Wyrazenia na obliczanie funkcji o, dla dyslokacji uzyskano droga rézniczkowania
wyrazen podanych przez Shaibani i Hazzledine [110]. Opracowano réwniez
program symulacji obrazu wytracen punktowych w przyblizeniu izotropowym z
uwzglednieniem relaksacji na powierzchni, wychodzac ze wzoréw podanych przez
Sena [111].

W przeprowadzonych symulacjach obrazéw defektéw w warstwach epitaks-
jalnych, obejmujacych dyslokacje wychodzace na powierzchnig, quasi-punktowe
wtracenia oraz przeciecia dyslokacji niedopasowania stosowano postac funkcji o
podobng jak w pracy [10)].

ab(z) = Alerfel12) + er ol - =)esp(- “22) (30)

gdzie t,, jest gruboscia warstwy, a w, jest parametrem okreslajacym rozmycie profilu
zlacza wskutek dyfuzji domieszki miedzy podlozem a warstwa

w,=2VD.T (31)
gdzie D jest stalg dyfuzji,a T jest czasem trwania procesu epitaksjalnego.
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Przy symulacji obrazéw przecig¢ dyslokacji niedopasowania korzystano z proce-
dur opracowanych przy realizacji prac [10, 11, 12|, na podstawie wyrazeri podanych
przez Chernsa i Stowella [112], po uzupelnieniu ich o przyczynek od skiadowe;
$rubowej. Zgodnie z zasada superpozycji wypadkowe pole bylo suma przyczynkéw
od dwéch dyslokacii.

W pracy przeprowadzono symulacje uwzgledniajace rozbieznos¢ wigzki w
ukladach dwukrystalicznych. Realizowano to surmujac 40-100 obrazéw dla fali
plaskiej z réznym katem padania, wazonych krzywa opisujacg rozklad katowy
promieniowania monochromatora. Krzywa taka otrzymuje si¢ ze wzoréw (5) i
(12) po zamianie miejscami 7y 1 |y4|. W opracowanym programie pole deformacji
obliczano tylko razi po zapisaniu w pamigci operacyjnej wykorzystywano dla oblicza-
nia pozostalych sktadowych. Operacje taka powtarzano dla kolejnych plaszczyzn
odbicia.

Symulowane obrazy, sktadajace si¢ z 160 - 200 obrazéw plaszczyzn odbicia po
320 - 400 punktéw, wymagaly kilkunastu godzin pracy komputera PC 486 lub
VAX VMS. Symulowane obrazy drukowano za pomoca drukarek atramentowych lub
laserowych z 36 punktowym modutem, odpowiadajacym 37-stopniowe;j skali szarosci.

W jednej z modyfikacji programu uwzgledniono dodatkowy uklad poziomych
prazkéw segregacyjnych, przyblizany przez uklad warstw o rozkladzie grubosci i
statych sieci uzyskany droga generacji liczb losowych. Dla uzyskania poprawnych
wynikéw bardzo istotne okazalo si¢ uwzglednienie przesunig¢ obszaréw o zblizonej
stalej sieci w sposob podobny do opisanego w poprzednim podrozdziale, tzn.
mnozgc wspdlezynniki Fouriera x,, 5 przez czynnik fazowy exp [+2mif(z)], zalezny
od wspolrzednej z.

Numeryczna symulacje kontrastu zastosowano réwniez do obrazéw dyslokacji
w odbiciowe]j topografii sekcyjnej. W opracowanym do tego celu programie adap-
towano na przypadek odbiciowy metod¢ zmiennego kroku calkowania. Metoda
catkowania ze zmiennym skokiem zostala zaproponowana przez Petrasena i innych
[50] i rozwinieta przez Epelboin [51] dla transmisyjnej topografii sekcyjnej. Istota
metody polega na stosowaniu malych krokéw catkowania w poblizu granic tréjkata
Borrmanna i rdzenia dyslokacji. W pozostalych obszarach, w ktérych zmiennosé
amplitud jest mniejsza, kroki catkowania sg stopniowo zwigkszane.

Zastosowana sie¢ catkowania odpowiadajaca plytce o skoriczonej grubosdi, jest
przedstawiona na rys. 2. Mozna zauwazy¢, ze wydhuzeniu lub skréceniu kroku
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calkowania wzdhiz s musi odpowiada¢ na powierzchniach krysztalu wydhuzenie
lub skrécenie kroku catkowania wzdhuz $5. Dodatkowa liczba malych krokéw jest
wprowadzana w obszarze AA', odpowiadajacym skorczone]j szerokosci szczeliny.

¢ A S/
5B

p Powierzchnia wejsciowa

powierzchnia tylna

Rys. 2. Sieé caltkowania dla odbiciowej topografii sekcyjnej w plaskoréwnoleglych prébkach
wykorzystujaca metode zmiennego kroku catkowania. Dodatkowa liczba matych krokéw w
AA' umozliwia uwzglednianie skoficzonej szerokosci szczeliny przy jednokrotnym oblicza-

niu pola deformacji.

Zastosowano dwa sposoby uwzglednienia skoriczone] szerokosci szczeliny. Pier-
wszy sposob polegal na dodawaniu symulacji z pojedyniczymi punktami wzbudzenia
polozonymi na AA'. Odpowiada to eksperymentom sekcyjnym z konwencjonal-
nym zrodiem promieniowania, gdy rozbieznosc¢ wiazki jest rzedu minut katowych.
Drugi sposdb odpowiada sytuacji w eksperymentach synchrotronowych, gdzie od-
leglos¢ 80m od punktu stycznego ograniczala rozbieznos¢ katowa wiazki do okoto
1”. W tym przypadku, podobnie jak przy symulacjach topograméw dwukrystalicz-
nych, sumowano 40-100 obrazéw dla wzbudzonych wszystkich punktéw lezacych na
AA' i katach padania pokrywajacych zakladang rozbieznoé¢ wiazki. Poszczegdlne
skladowe odpowiadaja obrazowi dla fali plaskiej o ograniczonym froncie. Pozostale
szczegoly obliczen byly analogiczne jak w poprzednich przypadkach.

3.3. OBLICZENIA KRZYWYCH DYFRAKCYJNYCH

Przykladowe poréwnanie teoretycznej i eksperymentalnej krzywej dyfrakcyjnej dia-
mentu syntetycznego w ukladzie spektrometrycznym z monochromatorem kwar-
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cowym przedstawiono na rysunku 3. Krzywa eksperymentalna wykazuje poszerzenie
rzedu dwéch sekund, ktorego najwazniejsza przyczyna jest wystepowanie sektoréw

wzrostu o roznej stalej sieci.

nateienie
B
=N

natgzenie

kat w sekundach

[E] B E:§ ] n “
kat w sekundach

Rys. 3. Poréwnanie eksperymentalnej krzywej dyfrakcyjnej dla prébki diamentu syntety-

cznego w ukladzie 1325gyqrtz, —004, - a. i krzywej teoretycznej uwzglgdniajacej dyspersje

spektralna lini Cu Kaj - b.
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Rys. 4. Teoretyczne krzywe dyfrakcyjne a. - odbicia i b. -transmisji plaskoréwnoleglej
plytki diamentowej o grubosci 1.5mm dla symetrycznego odbicia 800 w promieniowaniu

0.84 (tylko dla fali plaskiej)
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Inny przyktad stanowia krzywe dla plytki diamentowej o grubosd 1.5 um,
obliczane ze wzorow wynikajacych z teorii dyfrakcji fali plaskiej w plytkach
plaskoréwnoleglych dla symetrycznego refleksu 008 promieniowania o dhugosci 0.8
A. Odpowiadaja one eksperymentom synchrotronowym opisanym w sekcji 5.5. We
wspomnianym przypadku na krzywych odbicia i transmisji wystepuja nierozdzielone
na wykresie maksima poboczne o odleglosci okoto 0.005 “. W przypadku tak czulego
refleksu rzeczywiste krzywe eksperymentalne byly kilkakrotnie poszerzone w sto-
sunku do krzywej teoretycznej. Przedstawiona krzywa transmisyjna pozwala na
oszacowanie efektu Borrmanna istotne dla interpretacji eksperymentéw opisanych
w sekgji 5.5.

Jako przyklad obliczen krzywych odbicia w oparciu o catkowanie réwnan Tak-
agi, pokazano krzywe teoretyczne obliczone dla wyznaczania poprawek refrak-
cyjnych (dla pomiaréw kata miedzyplaszczyznowego) w przypadku krzemowe;
warstwy epitaksjalnej o grubosci 12 pm [114]. Krzywe te dotycza ukladu
531, — 531 z asymetrycznym odbiciem na monochromatorze, rozszerzajacym wigzke
i asymetrycznymi odbiciami na badanym krysztale, odpowiednio rozszerzajacymi i
zawezajacymi wiazke. W tym wypadku uzyskano dobra zgodnos¢ obydwu krzywych
z krzywymi eksperymentalnymi pokazanymi na rysunku 6.

Inny przyklad zastosowania obliczen opartych o teori¢ Takagi stanowi¢ moze
przyklad krzywej dyfrakcyjne] struktury warstwowej, uzyskanej metoda MOCV D.
W tym wypadku struktura na podlozu GaAs miala zawiera¢ warstwg buforowa
GaAs o grubosc 1000 nm oraz kolejno warstwy 500nm, 100 nm, 100 nm i 300
nm (cap) GaAlAs przedzielone warstwami GaAs o grubosdach 10 nm, 5 nm i 2
nm. Pokazano krzywa policzona z uwzglednieniem przesunigc sieci poszczegolnych
warstw. Uzyskana zgodno$¢ nie jest catkowicie zadowalajaca, czego przyczyng moze
by¢ niedoskonatoéé podloza i warstwy buforowej. Widoczne elementy zgodnosci sa
w duzej mierze potwierdzeniem uzyskania zalozonych parametréw struktury.

Ostatni przyklad ilustruje zastosowanie aktualnie opracowanych programéw do
obliczen krzywych dyfrakcyjnych warstw implantowanych. Krzywe przedstawione na
rysunku 8 pokazuja wplyw translacji warstwy w wyniku zmian stalej sieci. Krzywe
zostaly obliczone przy zalozeniu hiperbolicznego profilu zmian stalej sieci. Profil
taki da.je krzywe dyfrakcyjne o podwdjnej periodycznosci, lecz przy uwzglednieniu
rozbieznosci wiazki widoczna jest tylko wolna modulacja o charakterystycznie wzras-
tajacym okresie. Wielkos¢ przesuniedia sieci, traktowana jako parametr, powoduje
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zmiane szyhkosci wzrastania periodycznosci, gestosci maksimow i fazy poczatkowe;.

warstwa warstwa
) podtoze 0 podioze
S ®
‘N ‘N
[ d o
06 -
2 2
0 10 20 30 4 0 10 20 30 4
kat w sekundach kat w sekundach

a. b.

Rys. 5. Krzywe teoretyczne obliczone dla wyznaczenia poprawek wynikajacych z refrakeji
i profilu dyfrakcyjnego ¢ri dla krzemowej warstwy epitaksjalnej o grubosci 12 pm, w
ukladzie spektrometru 5315;, —5315; z asymetrycznymi odbiciami na badanej prébce: a.-
poszerzajgcym i b. - zawezajacym wigzke.

war L ]
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Rys. 6. Krzywe eksperymentalne do wyznaczania kata migdzyplaszczyznowego na malo
wykrzywionej prébce z warstwg epitaksjalng pp* o gruboéci 12 um na grubym podlozu,
odpowiadajgce krzywym na rysunku 5.
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Rys. 7. Poréwnanie, krzywej eksperymentalnej - a. i teoretycznej - b., struktury
wielowarstwowej GaAs/GaAlAs w asymetrycznym refleksie 511, ukladu spektrometru z
refleksem 511 na monochromatorze germanowym.
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Rys. 8. Dwie krzywe dyfrakcyjne odpowiadajgce przyblizeniu warstwy implantowanej
przez fragment hiperboli, z rézng wielkoécig pionowej translacji sieci, traktowanej jako

parametr.
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3.4. SYMULACJA ODWZOROWAN DYSLOKACJI I WTRACEN
OTRZYMYWANYCH METODA TOPOGRAFII
DWUKRYSTALICZNEJ W MONOKRYSZTALACH

Program symulacji dwukrystalicznych odwzorowan ujs¢ dyslokacji byt stosowany w
kilku przypadkach istotnie rézniacych si¢ wpdtczynnikiem absorpcji promieniowania.
Czesé¢ przedstawionych wynikéw byla opublikowana w pracach [113, 114, 115, 116].

Jako pierwszy przyklad przytaczamy symulacje odpowiadajace synchrotrono-
wernu uktadowi 11 51s;,~008, z promieniowaniem 0.84. W przypadku ukladu
o tak wysokiej czutosci, niedoskonatosci diamentu powodowaly istotna rozbieznosé
obrazéw eksperymentalnych i teoretycznych. Topogramy teoretyczne sa jednak w
tym przypadku ciekawe z punktu widzenia zjawisk interferencyjnych zwiazanych ze
skonczong gruboscia.

Na rysunku 9 pokazano przyktadowa symulacje dla teoretycznie mozliwej kon-
figuracji dyslokacji krawedziowej wzdhiz [011], nachylonej pod katem 45° do
powierzchni. Nalezy odnotowaé wyrazna roznicg w stosunku do symulacji pokazy-
wanych w [4, 5, 6, 7, 8], polegajaca na braku charakterystycznej rozety przypisywanej
kontrastowi dylatacyjno-orientacyjnemu [1, 2]. Przy ujsciu dyslokacji widoczne sa
rozlegle pierscienie silnie zalezne od punktu krzywej odbicia. Elementem podob-
nym do opisywanych w [4, 5, 6, 7] sa prazki pojawiajace si¢ za rdzeniem dyslokacji,
tlumaczone jako wynik rozkladu i odbudowywania si¢ pél falowych.

Powstawanie réznych elementéw kontrastu mozna przesledzi¢ na rozkladzie in-
tensywnosci | Dy |? w plaszczyznie dyfrakcji, pokazanym na rysunku 10. Widoczne
jest, ze wewnatrz krysztahu istnieje uktad prazkéw réwnolegtych do powierzchni,
przewidzianych przez teorig dyfrakcji dla plytek ptaskoréwnoleglych. -Pionowy okres
tych prazkéw jest dany przez réznice miedzy sktadowymi wektoréw pdl falowych
wzdhuz wspdlrzednej pionowej z.

1

ty = vy 32
= (3)

gdzie K,(:z) dane jest wzorem 15.

Jak widaé¢ na rysunku 10, dodatkowe efekty interferencyjne sa zwiazane z zag-
inaniem si¢ poziomych prazkéw w poblizu dyslokacji. Mozna przypuszczac, ze ma
ono zlozony mechanizm: jest to rezultat zmiany drég optycznych interferujgcych pél
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falowych w wyniku ich propagacji po réznie zakrzywionych torach.

Rys. 9. Przyklad teoretycznego obrazu dyslokacji w diamencie dla wyjatkowo czulego re-
fleksu 800 promieniowania 0.84 w prébce diamentu o grubosci 1.5 mm. Obraz wykazuje

szereg efektéw interferencyjnych zwiazanych ze skoriczong gruboscig krysztatu.

Rys.10. Rozklad intensywnosci amplitudy fali odbitej w plaszczyinie dyfrakcyjnej dla
symulacji podobnej do pokazanej na rysunku 9.

Zblizenie obrazow teoretycznych i eksperymentalnych uzyskano droga modelowa-
nia ukladu pasm wzrostu réwnolegtych do powierzchni, po uwzglednieniu zmian fazy
wywolanych translacja réznie domieszkowanych warstw sieci.
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Drugi przyktad dotyczy topograméw diamentu w ukladzie z 14324yartz, — 3110,
dla promieniowania Cu Ka;. Zaktadana grubosé krysztatu (odpowiadajaca sytuacji
eksperymentalnej) wynosita 0.7 mm.

Symulacja obrazu dla fali ptaskiej, odpowiadajaca przedstawionemu na rysunku
11 odwzorowaniu eksperymentalnemu dyslokacji 30°, przedstawiona zostata na ry-
sunku 12 a. Na symulacjach obserwowano bardzo duza ilo$¢ efektéw interferencyj-
nych. Réwniez i w tym przypadku nie obserwowano rozety kontrastu dylatacyjno-
orientacyjnego.

Radykalne poprawienie zgodnosci obrazow teoretycznych i eksperymentalnych
uzyskano przez uwzglednienie rozbieznosci wiazki droga sumowania wielu symu-
lacji dla fal plaskich o réznym kacie padania. Wiele szczegétéw, m.in. charak-
terystyczny kontrast w ksztalcie litery ”V” ulegl zatarciu. Szereg szybkich oscy-
lacji w usrednieniu utworzylo czarny kontrast, odpowiadajacy w duzej mierze ob-
serwowanemu kontrastowi eksperymentalnermi. Nie obserwowano odwracania si¢
kontrastu przy zmianie zwrotu wektora Burgersa, ale wystepujace réznice obrazu
umozliwily okreslenie bardziej prawdopodobnego jego zwrotu.

Numeryczne symulacje obrazu defektow stanowily istotne uzupelnienie badan
arsenku galu. W tym przypadku uzyskano znacznie lepszg zgodnos¢ topogramow
teoretycznych i eksperymentalnych. Obserwowano zanik zaleznosci symulowanego
obrazu od zakladanej gruboéci po przekroczeniu 50um. Przeprowadzone symulacje
zakladaly grubos$¢ 100um i dostarczaly wynikéw réwnowaznych wynikom otrzymy-
wanych dla krysztalu péinieskoriczonego.

Symulacje obrazéw dwéch dyslokacji, ktérych topogramy eksperymentalne
przedstawiono na rysunku 13, pokazano na rysunkach 14 a,a’-b,b’, przy czym przez
”prime” oznaczono symulacje uwzgledniajace 1” rozbieznos¢ wigzki z monochro-
matora. Jak widaé, w przypadku GaAs obraz jest zdominowany przez rozete,
podobna do opisanej w [4, 5|. Zgodnos¢ z kontrastem eksperymentalnym jest otrzy-
mana juz dla fali ptaskiej. Widoczna jest wowczas niewielka ilo$¢ prazkéw inter-
ferencyjnych przy ujsciu dyslokacji. Uwzglednienie rozbieznoéci wiazki powoduje
zanikanie prazkéw interferencyjnych i polepszenie zgodnosc obrazéw symulowanych
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z obrazami eksperymentalnymi, ktdre ich nie zawieraja.

Rys. 11. Dwukrystaliczny obraz eksperymentalny dyslokacji 30° nachylonej pod katem
24° do powierzchni w refleksie 311 promieniowania Cu Ka; w diamencie.

Rys. 12. a. - Symulacja obrazu dyslokacji 30° nachylonej pod katem 24° do powierzchni w
refleksie 311 promieniowania Cu Ka; w diamencie dla fali plaskiej. b. - Symulacja obrazu
takiej samej dyslokacji z uwzglednieniem rozbieznosci wigzki 0.4".
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Rys. 13. Topogramy eksperymentalne dyslokacji w prébce z niskodyslokacyjnego
monokrysztalu GaAs otrzymanego metodg HGF w ukladzie 511GaAs, —511Gass. Ramki
zaznaczajg dyslokacje, ktérych symulacje przedstawiono na rysunku 14.

Na rysunku 15 pokazano istotne zmiany i czgSciowa ekstynkcj¢ odwzorowa-
nia dyslokacji w funkcji réznych wartoéci cosg-b. Rysunek 16 ilustruje z kolei
odwracanie si¢ kontrastu rozety, zaréwno przy zmianie zwrotu wektora Burgersa,
jak i przy przejéciu na przeciwlegle zbocze krzywej dyfrakcyjne;.

Poréwnujac zarys wydruku konturéw réwnoczesnego odbicia przedstawiony na
rysunku 17 b i odpowiadajaca im symulacje 17 a zauwazamy duze podobieristwo,
bedace dowodem stosowalnosci prostego przyblizenia kontrastu zaproponowanego
przez Bonsego (1, 2]. |

Jako przyklad posredni na rysunku 18 przytoczono topogramy dyslokacji w
krzemie w refleksie 440 CuKa; i odpowiadajace im symulacje dla fali plaskiej.
Obrazy teoretyczne zawieraja wiecej prazkéw interferencyjnych niz dla GaAs i doéé
wyrazng rozete.

Na rysunku 19 pokazano przyktad symulacji obrazéw punktowego wtracenia zna-
jdujacego si¢ na glebokosci 10 um. W aktualnych badaniach nie uzyskano ekspery-
mentalnych obrazéw podobnych wtraceri. Zwracaja uwagg wyrazne réznice obrazu
teoretycznego dyslokacji i wtrgceri, pomocne przy rozréznianiu tych dwu typéw de-
fektow.
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b. b'.

Rys. 14. Symulacje obrazéw dyslokacji, odpowiadajgcych topogramom eksperymental-
nym, przedstawionym na rysunku 13. Primy oznaczaja obrazy z uwzgigdnieniem 1.2"
rozbieznosci wigzki.

a-a' - dyslokacja 30° nachylona pod katem 54° do powierzchni.

b-b’ - dyslokacja 60° nachylona pod katem 54° do powierzchni.
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c. d.

Rys. 15. Seria topograméw pokazujgca zmiany kontrastu dyslokacji 30° wychodzgcej na
powierzchnig pod kgtem 54.7° w czterech refleksach typu 511 na krysztale o orientacji
(001).
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a. b

Rys. 16. Odwracalnosé¢ kontrastu "rozety” w obrazie 60° dyslokacji, wychodzgcej pod
katem 45° na powierzchnig przy zmianie zbocza krzywej odbicia.

a. b.

Rys. 17. Odpowiednioéé ksztaltu "rozety” na topogramie eksperymentalnym a. i kon-
turéw jednoczesnego odbicia, wynikajacego z zalozonego pola deformacji.
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Bl bl c.

Rys. 18. Poréwnanie teoretycznych i eksperymentalnych obrazéw dyslokacji 30° w krzemie
dla trzech réwnowaznych reflekséw 440
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a. b.

Rys. 19. Symulacje obrazéw punktowego wytracenia, znajdujgcego si¢ 7.5 u pod
powierzchnia w refleksie 511 GaAs:

a.- obraz dla fali plaskiej

b.- obraz integralny uwzgledniajacy 1" rozbieznos¢ wiazki.

3.5. SYMULACJA ODWZOROWAN DEFEKTOW W WARSTWACH
EPITAKSJALNYCH

Zastosowania numerycznej symulacji do nowych przypadkéw odwzorowan dwu-
krystalicznych defektéw w warstwach epitaksjalnych byly przedmiotem publikacji
[117]. W pracy tej omawiano m.in. symulacje odwzorowari dyslokacji przebi-
jajacych warstwe epitaksjalng, ktére poréwnywano z topogramami eksperymental-
nymi uzyskanymi dla warstw epitaksjalnych arsenku galu o grubosci 4um nanie-
sionych metoda MOCV D na arsenku galu silnie domieszkowanym indem. W warst-
wach tych znaleziono zaréwno dyslokacje niedopasowania, jak i dyslokacje przebi-
jajace warstwg. W tym wypadku wielkos¢ wspdtezynnika niedopasowania sieciowego
wynosita okolo 5-10~5, powodujac rozdzielenie maksiméw warstwy i podloza o okoto
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b. V.

Rys. 20. Poréwnanie eksperymentalnych i symulowanych (oznaczonych primami) obrazéw
dyslokacji przebijajagcych warstwe epitaksjalng GaAs, w refleksie 511 CuKa;: a. -
wysokokgtowe zbocze maksimum warstwy, b. - wysokokatowe zbocze maksimum podloza.

Topogramy oznaczone primami uwzgledniajg rozbieznos¢ wiazki rzgdu 1.2".
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a. b. c.

Rys. 21. Przykladowa symulacja przecigcia dyslokacji niedopasowania w 12 um warstwie
epitaksjalnej krzemu o orientacji (111), dla wysokokgtowego zbocza maksimum podloza: a.
- topogram eksperymentalny, b. - symulacja dla fali plaskiej, c. - symulacja uwzgledniajgca

rozbieznos¢ wigzki 0.7".

Przyklad poréwnania teoretycznych i symulowanych obrazéw dyslokacji
wychodzacej na powierzchnie pokazano na rysunku 20. Mozna zaobserwowaé duze
podobienistwo obrazéw dyslokacji dla maksiméw warstwy i podloza, ktére z kolei
nie réznig si¢ w duzym stopniu od obrazéw dla monokrysztaléw. Widoczne jest
zdominowanie obrazu przez "rozete” .

Drugim, nowym zastosowaniem symulacji do warstw epitaksjalnych byly obrazy
przecie¢ dyslokacji niedopasowania. W tym wypadku symulowano obrazy przecigé
dyslokacji niedopasowania w krzemowych warstwach epitaksjalnych na podlozach
silnie domieszkowanych borem, o podobnej jak poprzednio wielkosci niedopasowania
sieciowego. W tym wypadku obserwowano wiece] charakterystycznych szczegilow
kontrastu dyslokacji i ich przecieé, niz dla dyslokacji niedopasowania w GaAs.

Przyktad symulacji przeciecia dwu dyslokacji niedopasowania w warstwie krze-
mowej pokazano na rysunku 21. Mozna zauwazy¢ wiele charakterystycznych
szczegdtéw w obszarze przecigcia. Zwraca uwagg zanikanie przy uwzglednieniu roz-
bieznosci wiazki, prazkéw interferencyjnych widocznych za dyslokacjami na symu-
lacjach dla fali plaskiej. Prazki te byly opisywane w [9, 10|, a uzyskany wynik
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potwierdza sugestie co do gléwnej przyczyny ich niewidocznosci na topogramach
eksperymentalnych.

Trzecim nowym przypadkiem zastosowania symulacji numerycznej do warstw
epitaksjalnych byta symulacja quasi-punktowych wtracen, podobnych do rozpatry-
wanych wczesniej] w monokrysztalach. W tym przypadku nie uzyskano jednak
odwzorowan eksperymentalnych podobnych defektéw. Jak mozna zauwazy¢ na
rysunku 22, przedstawiajacym obrazy symulowane punktowego wtracenia zawies-
zonego w srodku 5 um warstwy epitaksjalnej, jest ono znacznie bardziej widoczne
przy symulacji dla zbocza maksimum warstwy, niz dla analogicznego miejsca mak-
simum podloza. Sytuacja ta ulega odwroceniu przy umieszczeniu wytrgcenia w
podlozu. Staje si¢ ono wowczas bardziej widoczne dla maksimum podioza.

Rys. 22. Poréwnanie obrazéw (dla wigzki o rozbieznosci 1.2") quasi-punktowego
wytrgcenia zawieszonego 2.5 um ponizej powierzchni 5 um warstwy epitaksjalnej GaAs
o wspélczynniku niedopasowania 5 - 1075: a. - dla wysokokgtowgego zbocza maksimum

warstwy, b. - dla wysokokatowego zbocza maksimum podioza.

Odpowiednioéé¢ obrazéw dyslokacji przebijajacych warstwe dla réwnowaznych
punktéw maksimum warstwy i podtoza ma prawdopodobnie swoje zrédlo w charak-
terze pola deformacji. Jest ono stosunkowo mato zmienne w kierunku w giab
warstwy, tak ze listki rozety odpowiadaja duzym fragmentom objetosci krysztatu,
znajdujacym sie¢ w jednakowej pozycji odbijajacej. Zmiennoé¢ pola deformacji w
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glab warstwy jest wyraZniejsza dla dyslokacji niedopasowania i wtracen, ktérych
obrazy dla odpowiednich punktéw maksiméw podiuza i warstwy sa znacznie bardziej
rézne od siebie.

3.6. SYMULACJA OBRAZOW DYSLOKACJI W ODBICIOWE]
TOPOGRAFII SEKCYJNEJ

Metode topografii sekcyjnej, realizowana z wykorzystaniem zrédta synchrotrono-
wego, zastosowano do rozpatrywanych, plaskoréwnolegltych plytek przygotowa-
nych z duzych diamentéw syntetycznych [118]. Najwazniejsze z punktu widzenia
niniejszego rozdzialu wyniki uzyskano w symetrycznym refleksie 400 przy kacie
Bragga 45° i promieniowaniu 1.26A. Zastosowana szerokoé¢ szczeliny 12-15 yum byta
wigcej niz 1.5x mniejsza od dhugosc ekstynkcji, wynoszacej okoto 23 um. Uzyskane
topogramy odpowiadaja catkowitej polaryzacji o.
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Rys. 23. Odbiciowy synchrotronowy topogram sekcyjny w symetrycznym refleksie 400
promieniowania 1.26 4 plytki diamentowej o wymiarach 4 X 4 x 0.7 mm3. Szereg obrazéw

dyslokacji z prazkami interferencyjnymi jest widoczny w gérnej czgsci rysunku.

Uzyskane topogramy ujawniaja szereg ukladéw prazkéw interferencyjnych, m.in.
prazki Pendellosung w poblizu wigzki wzbudzajace] oraz prazki zwiazane z granicami
sektoréw wzrostu, bledami ulozenia i dyslokacjami. Mozna réwniez zauwazyé slad
wigzki wzbudzajacej, odbitej od przeciwleglej powierzchni w postaci waskiego paska
i przylegajacego do niego obszaru podwyzszone] intensywnosci.
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Przyklady symulowanych obrazéw teoretycznych dla dyslokacji 30° pokazano na
rysunku 24. Obrazy dyslokacji najbardziej zblizone do obrazéw teoretycznych sa
widoczne w gornej czesci rysunku 23.

Symulowane obrazy dyslokacji odznaczaja si¢ znacznie wigksza rozciagloscia i
zawieraja znacznie wigkszg ilo§¢ prazkéw interferencyjnych niz obrazy eksperymen-
talne. Wigkszos¢ kontrastu powstaje w okolicach przecigcia dyslokacji przez wiazke
wzbudzajaca, a czeé¢ w obszarze wzdhuz linii dyslokacyjnej. Dyslokacja powoduje
réwniez pewien kontrast w wiazce odbitej od przeciwleglej powierzchni.

! b.

Rys. 24. a.- Obraz teoretyczny dyslokacji 30°, nachylonej pod katem 24° do powierzchni.
Dyslokacja jest skierowana w dél w prawy gérny rég. b. - Obraz teoretyczny dyslokacji
30° nachylonej 35.4° do powierzchni w plaszczyznie pionowej. Dyslokacja jest skierowana

pionowo (nie poziomo!) i nachylona w dét.
Obrazy symulowane odwzorowywuja w bardzo dobry sposéb prazki Pen-

dellésung, co mozna przesledzi¢ na rysunku 25. Prazki pojawiajace si¢ w poblizu
padania wiazki sa zgodne z otrzymywanymi z analitycznego wzoru Uragami [43)].

I(z) = Az~?|J:{[V/sin(20p — ®)sing/ sin 20p]az}|® (33)

gdzie z jest odlegtoscia od punktu padania wigzki, $ jest nachyleniem plaszczyzn
odbijajacych, 0p jest katem BRagga, J; oznacza funkcje¢ Bessela pierwszego rzedu,
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natomiast
Ty A
@ = ~-V/XXx (34)

Obraz teoretyczny pokazany na rysunku 25 b, jest bardzo zblifzoﬁy do uzskanego
przez Afanaseva i Kohna [46]. Charakter tego obrazu odpowiada obszarowi
podwyzszone] intensywnosci w poblizu wigzki odbitej, na rysunku 24.

40x 15x
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Rys. 25. a. - Prazki Pendellsung w poblizu pojedyriczego punktu wzbudzenia obliczane
przez aktualny program. Prawa czeéé profilu jest 40x powiekszona. b. - Prazki
Pendellosung w poblizu wigzki odbitej od przeciwleglej powierzchni, obliczone dla po-
jedynczego punktu wzbudzenia przy zalozonej grubosci plytki diamentowej réwnej 700um.

Whplyw sposobéw uwzglednienia szerolosci szczeliny na profile prazkéw Pen-
dellésung mozna przesledzi¢ na rysunku 26. Efekt spadku wysokosci i rozdzielenia
prazkéw jest znacznie wolniejszy przy ograniczeniu rozbieznosci wiazki.
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Rys. 26. Poréwnanie symulowanych profili pragzkéw Pendellsung w przypadku Bragga
dla réznych sposobéw uwzglednienia skoniczonej szerokosci szczeliny. Prawe czeéci sa
powigkszone 40x.

a. - dodawanie sekcji dla pojedyriczego punktu 10um.
b. - dodawanie sekcji dla pojedynczego punktu 15um.
c. - dodawanie sekcji dla pojedyniczego punktu 30um.
d. - dodawanie fal plaskich z ograniczonym frontem w zakresie 1" - 10um.
e. - dodawanie fal plaskich z ograniczonym frontem w zakresie 1" - 15um.
f. - dodawanie fal plaskich z ograniczonym frontem w zakresie 1" - 30um.
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3.7. BADANIA OBRAZOW BLEDOW ULOZENIA W PRZYPADKU
BRAGGA

Uzyskane obrazy prazkéw interferencyjnych na bledach ulozenia w przypadku
Bragga 1 ich interpretacja teoretyczna byly przedmiotem publikacji [119, 120, 121,
122]. W przypaku odbiciowym mozliwe sg dwie konfiguracje btedéw utozenia, ktére
mozna nazwaé przypadkiem Bragga-Laue lub Bragga-Bragga, przez analogig do
terminologii stosowanej przez Saka i wsp. [123, 124]. W rozwazanym przypadku
Bragga-Lauego wiazka przechodzaca przez blad ulozenia jest odbijana do obszaru
za bledem ulozenia.

Rys. 27. Pozycje punktéw wzbudzenia na powierzchni dyspersyjnej dla bledu ulozenia

Bragga-Lauego po niskokatowej stronie krzywej odbicia.

Uktad wzbudzonych punktéw falowych przedstawiono na rysunku 27. Pole
falowe odpowiadajace pojedyniczemu punktowi wzbudzanemu przez fale padajaca
jest rozszczepiane przez blad ulozenia na wigzke odbita i transmitowang. W
drugim obszarze te dwie wigzki wzbudzaja cztery nowe pola falowe. Jeden z
odpowiadajacych im punktéw wzbudzenia pokrywa si¢ z wzbudzanym przez fale
padajaca, lecz powinien mie¢ inne skladowe urojone wspétrzednych. Przedstawiony
sposob nalezy uznad za niestosowalny w obszarze catkowitego odbicia; przy silnym
pochlanianiu ekstynkcyjnym trudno jest traktowac wiazke przechodzaca przez blad
ulozenia jako fale plaska.
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W pierwszym obszarze
Du=D ; Du=d9DP (35)

gdzie Dl(,") oznacza amplitude fali padajacej, a pozostale wielkosci sa dane przez
wzory podane w podrozdziale 3.1.
W drugim obszarze sie przesunigta jest o wektor f, stad podatnosc dielektryczna

X = E )(h(“zm‘i;‘ f)
(36)

Xh = xnezp(2mih- f) 1. = xxeap(-2mih- f) (37)

Dla znalezienia skladowych urojonych wspdlrzednych punktéw falowych w
drugim obszarze znajdujemy odchylenia od kata Bragga wiazek powstajacych przez
rozklad pola falowego w obszarze bledu ulozenia. Na podstawie rysunku 27 mozna
znalezc:

dla wigzki przechodzace;j:

AGy; = AO+ se(g‘(’

P i)

dla wiazki odbitej:

NG, = -%Ae:,. (39)

Cosinusy kierunkowe wigzki transmitowanej i odbitej wzgledem normalnej do
plaszczyzny bledu ulozenia sa réwne
Y =sinfa+¢-0) ¢ M =sin(a+¢+0) (40)

¢ jest nachyleniem plaszczyzn odbijajacych do powierzchni, a o jest nachyleniem

plaszczyzn odbijajacych do powierzchni.
Wspétrzedne punktéw falowych wzbudzonych przez wiazke transmitowana beda:
oo = -—ncuq/‘7 XXl + V) (41)
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gdzie zmienna y' odpowiada dyfrakcji w przypadku Lauego w rejonie II fali z od-
chyleniem od kata Bragga A©f;
25in 20A6%; + x(1 - gg;)

y=- eNENETD (42)
oraz
Ehi(os) = %Cj (43)
€oj(on) = ~ ,Yi;"fhi(of) (44)
Ehicoi) = %EM(M) (45)
I=L2%1#)

indeksy fali wzbudzajacej (w nawiasach) sa
i=1ldlaRy<-lii=2dlaRy>1.

Wspdlrzedne pdl falowych wzbudzanych przez wiazke odbita moga by¢ znalezione
zauwazajac, ze wigzka odbita jest wigzka padajaca dla dyfrakcji z wektorem —h
i odchyleniem od kata Bragga A©);. Wspdlrzedne punktéw wzbudzonych przez
wigzke transmitowana moga by¢ znalezione przez zamiang indekséw oznaczajacych
fale odbita z indeksami oznaczajacymi fale padajaca i na odwrat.

Enighi) = —%ICIK\/%\/X'—AX';(%:J: \/yﬁ'*'l) (46)

nowa zmienna yj, odpowiada odchyleniu od kata Bragga AG);
25in20A0%; +xo(1 - B)

2 N o (47)
Stad
€oini) = % (48)
Ehschi) = - %‘:foi(hi) (49)
€oj(hi) = - %&«m (50)
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I=L2%i#7
oraz
i=1dlaRy<-1lii=2dlaRy>1.
Amplitudy fal w kierunku odbitym, wzbudzonych przez wiazke transmitowana
53"

D@ 2 €o1(0i)€02(05) 51
° Kx;C Loa(oi) — o1(0i) i

Dhl(l)l)

Dhaoiy = — Dhaoi) (52)

natomiast amplitudy fal wzbudzanych przez wiazke odbita:

Dronn = D@6 Shath) 53
R T G . ki %)
Dhaniy = — Dhagaiy (54)
gdzie
¢® = Degp(2mih- f) (55)

Oprocz wymienionych czterech pdl falowych w obszarze II wystepuje pole
falowe wzbudzone przez falg padajaca. Jego punkt wzbudzenia posiada te same
wspo e co punkt wzbudzony w pierwszym obszarze, lecz fala odbita na inna

faze.

D}; = D™ = Dyeap(2mih - f). (56)

Wypadkowa amplituda wiazki odbitej jest podana jako funkcja odleglosci od
ujscia bledu ulozenia wzdhuiz powierzchni z:

D = [Dijoi) + Dhsno)ep|- 2m(Sknjioi) + Shoj 7"‘)mm]

Th
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xezp[27rz§2kg,(o,)a: i J

Tsino

{[Dri(oi) + Dhihi|exp[—2m(Sknicoi) + Jm—) ] + Dj;} (57)

: sino
X ezp[ZmRko,-(o,')zTh]

gdziei=1dlaRy > 1,71 =2dlaRy <-1orazi#j.

W przypadku bledéw ulozenia obliczano réwniez obrazy uwzgledniajace roz-
bieznoé¢ wigzki droga sumowania obrazéw dla fal plaskich, o réznym kacie pada-
nia. Uzyskane pozytywne wyniki stanowily wazny argument dla podobnego
uwzgledniania rozbieznoéci wiazki przy symulacjach obrazow dyslokacji.

Dobrej jakosci obrazy prazkéw interferencyjnych na bledach ulozenia w przy-
padku Bragga zostaly wykonane na stacji 7.6, w refleksie 311. Z uwagi na koli-
macje wiazki zastosowano monochromator krzemowy z refleksem 511, wybierajacy
promieniowanie o dhugosci réwnej linii Cu Ko tzn. 1.54 A.

Stabilnos¢ uktadu w czasie wykonywania topograméw mozna oceniac na 0.2”, co
nalezy traktowad za réwnowazne pogorszeniu kolimacji do wielkosci 0.5”. Obrazy
eksperymentalne odpowiadaja catkowitej polaryzacji o.

Obserwowano charakterystyczne zachowanie periodycznosci prazkow, ktére
stawaly sie¢ bardziej geste dalej od maksimum.

Obliczone rozklady intensywnosci dla wewngtrznego typu bledu ulozenia
pokazano na rysunku 29, a dla zewnetrznego na rysunku 30. Rdzne typy bledéw
ulozenia daja rdéznice startowej fazy oscylacji, ktéra jest rézna na przeciwnych
zboczach krzywej odbicia. Topogramy eksperymentalne sa bardziej zgodne z to-
pogramami teoretycznymi dla wewnetrznego typu bledu ulozenia, znajdowanego w
krysztalach o strukturze diamentu.

Uwzglednienie rozbieznosc wiazki 0.3” powodowalo rozmycie wzrastajace dla
kolejnych prazkéw interferencyjnych, wraz ze spadkiem wysokosci maksiméw i
podwyzszaniem si¢ tta. Wspomniane cechy sa w duzym stopniu widoczne na to-
pogramach eksperymentalnych, do ktérych obrazy integralne sa znacznie bardziej
zblizone.

Na topogramach eksperymentalnych obserwowano zgodnos¢ periodycznosci
prazkéw na bledach ulozenia i nachylonych pod tym samym katem dyslokacji.
Potwierdzily to réwniez poréwnania odpowiednich obrazow teoretycznych.
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Rys. 28. Seria czterech powigkszonych topograméw dwukrystalicznych w ukladzie syn-
chrotronowym 511g;, —113,, z promieniowaniem 1.544. Topogramy s3 uszeregowane z
wzrastajgcym katem poslizgu,po dwa na kazdej stronie krzywej odbicia. Rzut wektora
dyfrakcji jest polozony poziomo i skierowany w lewo. Rzeczywista szerokos¢ obrazu wynosi
450 mm.
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Rys. 29. Teoretyczne rozklady intensywnosci odpowiadajgce obrazom eksperymentalnym

pokazanym na rysunku 28 dla typu wewngtrznego blgdu ulozenia i rozbieznosci wigzki

0.5".
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Rys. 30. Obrazy teoretyczne jak na rysunku 29 a, dla zewngtrznego typu bledu ulozenia:
a. - obraz integralny uwzgledniajacy rozbieznos¢ wigzki 0.5”, b. - obraz dla fali plaskie;.

Formowanie si¢ prazkéw w obydwu przypadkach jest podobne. Pojedyncze pole
falowe jest rozszczepiane przez podobnie usytuowana przeszkode, po przejsciu ktdre;j
odbudowywane sa nowe pola falowe o punktach wzbudzenia polozonych na nor-
malnej do przeszkody (dokladniejszy model dla dyslokacji byt dyskutowany przez
Gronkowskiego i Malgrange [125]). Podstawowy okres Az jest wynikiem réznicy
wektoréw falowych, odpowiadajacych dwém wzbudzonym punktom falowym:

g/

AT x sina|kh1 - khzl (58)
gdzie jak poprzednio ¢ jest katem nachylenia plaszczyzn odbijajacych do
powierzchni, « jest katem nachylenia przeszkody, natomiast wektory falowe inter-
ferujacych pdl falowych ky; moga by¢ znalezione z nastgpujacego wzoru;

i!
ki =K1+ EXo) - &hi(oi) (59)

Okres interferencji jest zalezny od rzeczywistych czesc wektoréw falowych, zaleznych
od kata padania i nachylenia przeszkody.
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4. SZCZEGOLY BADAN EKSPERYMENTALNYCH

4.1. PRZYGOTOWANIE PROBEK

Badania prowadzone w ITME objely probki roznych monokrysztalow i warstw epi-
taksjalnych. Najwigksza liczba probek przebadana zostala w przypadku GaAs.
Badania dotyczyly gtéwnie monokrysztaléw pdtizolacyjnych otrzymywanych metoda
Czochralskiego i monokrysztaléw silnie domieszkowanych dla obnizenia ggstosci
dyslokacji, otrzymanych metoda ”Horizontal Gradient Freeze”. Materialem
zajmujacym pozycje posrednia sg krysztaly bardzo silnie domieszkowane indem,
gdzie okolo 1-2 % indu zastepuje atomy galu. Maja one jednoczeénie wlasciwosci
pdlizolacyjne i obnizona koncentracje dyslokacji. Badano réwniez pewna liczbe
prébek GaP i InP.

Dosy¢ duza liczba prébek badana byla w przypadku monokrysztatéw Y AG, w
tym m.in. pochodzace z gornych i dolnych czgsci monokrysztaléw wyciaganych
kolejno z jednego wsadu tyglowego, na ktorych systematycznie mierzono stala sieci.
Do badari przygotowano réwniez specjalne prébki GaAs i Y AG wycinane wzdtuz
osi wzrostu.

Badania warstw epitaksjalnych, krzemowych i materialtéw A7BY, prowad-
zono réwniez na dos¢ znacznej liczbie probek, w tym warstw GaAs osadzanych
na badanych topograficznie podlozach.

Badania diamentéw prowadzone w RHC dotyczyly glownie trzech probeka przy-
gotowanych z dwu diamentéw otrzymanych metoda rekonstytucji. Pierwszy o wymi-
arach 4 x 4 x 1.5 mm?®, uzyskany przez Sumitomo Electric Co, mial postaé¢ kubok-
taedryczna. Diament ten posiadal réwniez sciany {113} i {011}. Badana prébka
miala postac grubej plytki uzyskanej przez odpolerowanie czesci dolnej przy zarodzi i
gornej wzdtuz plaszczyzn (001). Istotna cechg bylo wystepowanie w centralnym sek-
torze (001) - tzw. "krzyza maltariskiego”, podobnego do opisywanego przez Franka,
Langa i innych [126]

Drugi diament, wyhodowany w De Beers Diamond Research Laboratory przez
R.C. Burnsa, mial postac scigtego oktaedru o wymiarach podstawy 4.5 x 5 mm?, i
wysokosci 3.5 mm. Posiadal on réwniez waskie sciany {011} i {113} na krawedziach
oktaedru. Do badari krysztal pocigto przy uzyciu pily laserowej na dwie plytki
prostopadle do gléwnego kierunku wzrostu [001]. Po polerowaniu, powierzchnie
obydwu plytek dostarczyly czterech kolejnych przekrojéw diamentu, w przyblizeniu
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réwno oddalonych od siebie o okoto 0.7 mm.

4.2. BADANIA TOPOGRAFICZNE

Topografia dwukrystaliczna byla najszerzej stosowana metoda w badaniach GaAs
i YAG, umozliwiajac m.in. wykonywanie szybkich topograméw przegladowych.
Tylko na cze$ci probek wykonywano topogramy transmisyjne.

W ITME stosowano spektrometry wzorowane na opisanym przez Bubakova
[37], wykorzystujace teodolity WILD T3 o dokladnosci odczytu kata 0.1". To-
pogramy GaAs eksponowano w uktadach 440s;, — 531 Ga4s 2 monochromatorem krze-
mowym i 511ge, — 511G 45 Z monochromatorem germanowym w promieniowaniu Cu
Ka;. Badania deformacji sieci GaAs byly realizowane w ukladzie 400gq 45, —400G4 45
z monochromatorem z niskodyslokacyjnego GaAs z 25° dezorientacja wzgledem
plaszczyzn (100). Wykonywano serie topograméw dla skokowo zmienianych pozycji
katowych i dwu lub czterech azymutéw.

W badaniach YAG najczesciej stosowano ukitady 620s;,—888yasc i
511s;, —880y4c. Topogramy Berga-Barretta wykonano w analogicznych refleksach
888 i 880 promieniowania Cu Kay;.

Autor uzupehit konstrukcje spektrometru wykorzystywanego w RHC o uktad
translacyjnego ruchu lampy i urzadzenie do ekspozycji wielu topograméw na jed-
nej plycie fotograficznej, oraz opracowal oprogramowanie pozwalajace na automaty-
czne wykonywanie szeregu czynnosci. Zakres ruchu dopasowywano do rozmiaréw
badanego krysztalu. W eksperymentach polozono nacisk na wykonywanie serii ek-
spozycji w wielu punktach na krzywej odbicia.

Przy wyborze ukladéw spektrometrycznych do badan diamentu korzystano z
programu opisanego w podrozdziale 3.2. Uzyskane przy jego pomocy parametry
uktadéw z réznymi monochromatorami przedstawiono w tabeli 1, z ktérej wynika
istotna przewaga kwarcu, ktéry dostarcza refleksow najlepiej dopasowanych do
wigkszosci refleksow diamentu.

Do otrzymywania topograméw odbiciowych o duzej zdolnosci rozdzielczej
stosowano 224s;,-113, i 12324artz, — 113,. Do badari topograméw bedacych pod-
stawg oszacowarl réznic parametru sieciowego stosowano uktad ad 1325zuartz,-004.
We wszystkich przypadkach stosowano promieniowanie Cu K.
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Tabela 1.

Mozliwosci doboru ukladéw dwukrystalicznych do badan diamentu w promieniowaniu Cu
Ka; na typowych monochromatorach (szerokosci krzywych i wzgledne intensywnosci oblic-
zono zaktadajgc na diamencie symetryczne refleksy odbiciowe)

Refleksy diamentu Pasujace refleksy typowych monochromatoréw
Refleks | dpx: ©p Monochromator | Refleks | dpxs ©p Szerokosé¢ | Wagledne
(A) | (stopnie) | 3 orientacjs (A) | (stopnie) @ nategenie
111 2.059 21.965 Kwarc (1011) 2022 | 2.127 21.232 5.77 56
Ge (110) 220 | 2.004 22.648 6.00 100
Si (110) 220 | 1.920 | 23.650 6.96 69
220 1.261 37.648 Kwarc AT 0332 1.256 37.827 3.69 30
Si (111) 331 | 1.247 | 38.186 412 11
Ge (111) 231 | 1.298 | 36.401 5.53 13
311 1.075 45.744 Kwarc AT 1432 | 1.081 45.444 2.46 29
Ge (111) 511 1.089 45.025 3.69 3
Si (100) 422 1.109 44.013 5.53 2
400 0.8917 59.747 Ge (111) 620 | 0.8946 59.434 4.84 16
Kwarc AT 1325 | 0.8970 | 59.174 4.53 5
Si (100) 531 | 0.9180 57.042 13.3 <
331 0.8183 70.274 Kwarc AT 3360 | 0.8188 70.177 4.40 13
Ge (100) 444 | 0.8167 | 70.600 6.00 8

Badania diamentéw transmisyjna metoda Langa byly wykonywane w
promieniowaniu Mo Keo;. Dla uzyskania danych do identyfikacji typu dyslokacji
wykonywano komplety topograméw w réwnowaznych refleksach typu 111 i 220, jak
réwniez topogramy sekcyjne w refleksach typu 022, 133, 044 i 444 dla promieniowa-
nia Mo Ka;.

Eksperymenty synchrotronowe prowadzono korzystajac ze zrodla synchrotrono-
wego SRS w Daresbury Laboratory, wigkszos¢ z nich wykonano na staql 7.6 linii
wychodzacej z magnesu 1.3 Tesla.

Istnieje szereg réznic zrodia synchrotronowego w stosunku do konwencjonalnych
zrodel promieniowania rentgenowskiego. Najwazniejsze z nich to: wystepowanie
tylko widma ciaglego, prawie calkowita polaryzacja, duza intensywnos¢ wiazki i
wysoka wstepna kolimacja, osiaggajaca 1" na stacji 7.6 odlegtej od punktu stycznego o
80 m. Zrédlo synchrotronowe SRS jest réwnowazne ognisku pozornemu o wysokosci
0.4 mm i szerokosci 2 mm. W synchrotronowych uktadach dwukrystalicznych koli-
macja wigzki zmniejsza wagg dopasowania reflekséw probki i monochromatora.
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4.3. POMIARY STALYCH SIECI

Konstrukcja spektrometréw uzytkowanych do badan diamentéw pozwalala jedynie
na badania wzglednych réznic stalej sieci. Zastosowano uktad 1325gyartz,-004 0 kacie
Bragga 59.74°. Badania wykonywano na prébkach o orientacji (001) w odbiciowym
refleksie symetrycznym.

W oparciu o serie topograméw oszacowywano lokalne przesuniecia krzywej odbi-
cia, ktore sa lacznym efektem zmian parametru sieciowego i zmiany orientacji.
Rozseparowanie tych udzialéw jest mozliwe na podstawie pomiaréw dla azymutéw
krysztahu rézniacych si¢ o 180°. Oznaczajac mierzone roznice pozycji odbijajacych
AB° i AO™ wartosci réznic parametru sieciowego i réznicy orientacji beda [2, 40):

8 = (000 +1A6™)cotO; (59)
Ao = (80— AO™) (60)

W prowadzonych z udzialem autora synchrotronowych badaniach réznic
parametru sieciowego [41, 42| zastosowano specjalne uktady wysokodyspersyjne z
katem Bragga dochodzacym do 75°. W ukladzie tym wykorzystywano refleks 175
na monochromatorze krzemowym i symetryczny refleks 440 na diamencie.. Osza-
cowana wzgledna dokladnoéé pomiaréw byla wieksza niz 1.2.1075.

Spektrometry stosowane w ITME mogly by¢ adaptowane do pomiaréw
bezwzglednej wartosci stalych sieci. Pomiary takie prowadzono na monokrysztatach
Y AG. Poczatkowo stosowano modyfikacje metody Bonda zaproponowana przez
Godwoda i innych [38], mierzac kat miedzy pozycjami odbijajacymi w ukiadach
620s:, 7888y ac. Wobec silnego poszerzenia krzywej w ukladzie antyréwnolegltym,
opracowano inng metode pomiaru stalych sieci, ktéra byla mozliwa dzigki
dostepnoéci reflekséw symetrycznych dwu rzedéw na plaszczyznach (111).

W zaproponowanej metodzie mierzono kat migdzy maksimami krzywych dyfrak-
cyjnych w ukladach 6203,', —444YAG 1 6205.', —888YAG. W przypadku reﬂeksu 888
spektrometr pracuje w ukladzie prawie réwnoleglym. Drugi z ukladéw, z reflek-
sem 444 jest nieréwnoleglym ukladem (+,-), dla ktérego poszerzenie krzywej jest
umiarkowane, a maksimum stosunkowo intensywne. Mozliwa jest wiec réwniez fo-
tograficzna kontrola odbijajacych obszaréw prébki. ;

Pewng trudnoé¢ stanowi wyznaczenie stalej sieci z mierzonej réznicy polozen
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odbijajacych AO(pa—41) = Ogss — Osas. Mierzona réznicg mozemy wyrazic

AO(hz—h1) = AOppz — AOppy -f—arc.'s'inz%2 - ¢1.'rcs'£n§;\—1 (61)

A®,;; oznaczaja poprawki refrakcyjne, ktére mozna traktowac za niezalezne od
zmian stalej sieci. W szczegdlnym przypadku reflekséw 888 i 444 struktury regu-
larnej mozna mierzong réznice katowa wyrazi¢ jako funkcje parametru sieciowego
a

. A2/3
csznT

A@(m_hl)(a) = AO,p2 — ABOip -I-(I.T‘c:.‘:“inAia——\/3 — ar (62)

Zaktadajac szukany parametr stale] sieci w postaci sumy wczesniejszego przyblizenia
ao 1 malej poprawki Aa

a=ag+Aa (63)

stad

BAG)(M_M) (a)

Ba la=ay Aa (64)

AO(rz-11)(a) = AO(rz-h1)(a0) +
1 po zrdzniczkowaniu
Aa
A@(m_hl)(a) = A@(;.z_;.l)(ao) - (tanesaa - tan@m)—a— (65)

Traktujac wartosé¢ po lewej stronie jako mierzona i oznaczajac gérnym indeksem m,
a po prawej stronie jako obliczane teoretycznie z (62) dla a = aq:

fet Aef’l:z—hn — ABOrhz + AOp - arcsin*ﬁaé +arc.*n'1'152-§é
b tan©g4 — tanOggg

Aa ao (66)

Powyzsze wzory daja procedure iteracyjna, ktéra mozna stosowaé wychodzac np. z
literaturowych wartosci, otrzymujac dokladne wartosci statej sieci po dwoch, trzech
krokach, pod warunkiem duzej dokladnosci obliczen teoretyczne]j réznicy katowe;j.

Wspélezynniki A®, mozna wyznaczaé z teoretycznych krzywych dyfrakcyjnych,
obliczanych w oméwiony wyzej sposéb. Do mniej dokladnych pomiaréw mozna
stosowac wzory przyblizone

e N2 1

ABy= -5 (67)
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gdzie "L;, jest comptonowskim promieniem elektronu, a N jest liczba elektronéw w
jednostce objetosci

Blad pomiaru spowodowany jest przez podobne czynniki jak dla metody Bonda
[127]. Moze on by¢ nawet nieco mniejszy w zwigzku z wzajemnym odejmowaniem sig
poprawek refrakcyjnych. Aktualna dokladnos¢ wyznaczania stalej sieci z czterema
miejscami po przecinku odpowiadata doktadnosci okreslania polozenia maksimum
okoto 1”.

4.4. BADANIA STANU ODKSZTALCEN SIECI

Istotnym elementem badar odksztalceri sieci w warstwach epitaksjalnych byta ocena
deformacji przez bezposredni pomiar kata miedzyptaszczyznowego [12, 11, 39).

Metoda ta zostala rozwinieta i zastosowana do prébek, zaréwno stabo wygietych
na podtozach 0.5-1.5 mm, jak i ptytkach o promieniach krzywizny osiagajacych 20m
1 mnie;j.

Dla wykonania pomiaru konieczne jest wyjustowanie ukladu jednoczesnie
dla dwu plaszczyzn odbijajacych o jednakowych lub zblizonych odleglosciach
miedzyplaszczyznowych. Dla oddzielenia réznicy odleglosci miedzyplaszczyznowych
wykonywany jest drugi cykl pomiarowy po obrocie probki o 180° wokdt osi
prostopadle] do powierzchni. Oznaczajac mierzone w dwu cyklach katy migdzy
pozycjami odbijajacymi obydwu plaszczyzn ¢y i 7, mozemy znalez¢ wartos¢ kata
miedzyplaszczyznowego z nastepujacego wzoru.

p= .4 -;(pn + %(90,-1 ~ Pr2+ Pr3a — Pra) (68)
poprawki ¢,; odpowiadaja przesunieciom kolejno lokalizowanych maksimow
wzgledem ich warunkéw Bragga, ktérych wyznaczanie bylo dyskutowane w po-
drozdziale 3.3.

W aktualnym przypadku badania warstw epitaksjalnych do wyznaczania
poprawek obliczano numerycznie krzywe teoretyczne (rysunek 4) Krzywe spla-
tane daja rozmice @,1 — @2 1 Yr3 — pra, Wystarczajace do wyznaczenia kata
miedzyplaszczyznowego. W aktualnym przypadku reflekséw 531 i 135 na probee
o grubosci warstwy epitaksjalnej 12 um obydwie réznice sg réwne 3.95".

W przypadku prébek o promieniach krzywizn mniejszych niz 100 m stosowano
rejestracje fotograficzna, naswietlajac film przy skokowo zmienianych pozycjach
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katowych. Z uzyskanych prazkéw droga interpolacji wyznaczano pozycje katowe
maksiméw odbi¢ w danym miejscu probki, ktore lokalizowano badz w oparciu o obrys
probki (postugujac si¢ odpowiednio narysowanymi elipsami), badz o namalowane
pasta przewodzaca znaczniki.

Rozwazajac uktad tréjkatow sferycznych utworzony odpowiednio przez wiazke
padajaca, o§ gléwna obrotu i bieguny plaszczyzn odbijajacych, mozna wykazaé, ze
popeiany w kazdym z cykli blad wynikajacy z niedokladnego justowania wyraza
si¢ wzorem

E1€3 E2€3 €1€2 e?

T -— 3
Dépads sin@;  sin@;  sing i sin(0; — O + ) (69)

gdzie €1, €3, €3 sa odpowiednio odchyleniami wiazki analizujacej (odbitej od
monochromatora) i biegunéw plaszczyzn odbijajacych od plaszczyzny prostopadie;
do osi spektrometru. W aktualnym przypadku, gdy €, i €3 sa rzedu sekund, a ¢,
rzedu minut, Ap,g; jest zaniedbywalny.

Dokladnos¢ metody przetestowano na podlozach krzemowych. Uzyskano
zgodnos¢ mierzonych i teoretycznych wartosci na poziomie zakladanej dokladnosci
rzedu 0.3". Dokladnos¢ ta przy pomiarach probek wygietych osiggata okoto 1°.

4.5. BADANIA UZUPELNIAJACE

Waznymi metodami uzupelniajacymi badan topograficznych byly badania katodolu-
minescencyjne i polaryskopowe. Katodoluminescencyjne badania diamentu Sumit-
omo zostaly przez autora wykonane na mikroskopie skaningowym Jeol z przystawka
opisang przez Langa i Meadena [128]. Obraz katodoluminescencyjny wzbudzano
przy napigciu 35 kV i wartoéciach pradu w granicach 0.14-0.35 uA/mm?. - Rézne
wartoéci pradu powodowaly zmiany obrazu katodoluminescencyjnego, w wyniku
roznego rozgrzewania si¢ probki.

Inne prébki diamentéw byty badane przez autora na urzagdzeniu Cambridge CCL
z zimng katoda. W urzadzeniu tym zastosowano préznie 0.05-0.08 Tora, ktorej zmi-
ana zapewniala regulacje pradu. W przypadku badan GaAs prowadzonych w ITME
réwnolegle badania katodoluminescencyjne wykonywane byly przez M. Pawlowska.

Dyskutowane w niniejszej pracy badania polaryskopowe prébek GaAds, GaP i
krzemu zostalty wykonane ITME przez G. Adamkiewicz i A. Bajora w ukladzie po-
laryskopu plaskiego. W ramach badar przeprowadzono pomiary réznicy naprezen
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gléwnych o, — e zmodyfikowana metoda Robertsona z zastosowaniem promienio-
wania polichromatycznego [129]. Badania polaryskopowe diamentéw syntetycznych
zostaly wykonane przez autora przy uzyciu mikroskopu Vickersa.

Podobnie, jak w [126] wykonywano mikrofotografie przez fioletowy filtr Ko-
dak 47 b, pomiary pochlaniania w podczerwieni dla liczby falowej 1130 cm™
oraz obserwacje reliefu spowodowanego réznicami podatnosci mechanicznej przy
polerowaniu.  Filtr fioletowy posiada maksimum przepuszczalnosci w obszarze
odpowiadajacym zottawemu zabarwieniu wywotanemu przez podstawieniowy azot,
przez co zwigksza si¢ kontrast wywolany réznicami jego koncentracii.

5. BADANIA REALNEJ STRUKTURY MONOKRYSZTALOW
I WARSTW EPITAKSJALNYCH

5.1. BADANIA MONOKRYSZTALOW ZWIAZKOW A"BY

Podstawowym rezultatem badari GaAs opublikowanych dotychczas w [130, 131,
132, 133, 134], bylo okreslenie obrazu defektéw charakterystycznych dla réznych
typoéw monokrysztaléw. Zaobserwowano przy tym wieksza zaleznos¢ od rodzaju
domieszkowania niz zastosowania innej metody wzrostu.

Krysztaly stabo domieszkowane i niedomieszkowane odznaczaly si¢ koncentracja
dyslokacji na poziomie 10*/cm? oraz wystgpowaniem struktury komérkowej utozenia
dyslokacji. Struktura komérkowa z reguly nie wystepowala w gérnych partiach
monokrysztaléw.

Na rysunku 31 pokazano topogramy dwukrystaliczne probek wycietych
z poczatkowych czesc krysztaléw pohizolacyjnych. Mozna zaobserwowal
podobienstwo deformacji sieci w probkach pochodzacych z poczatkowych czesci
réznych monokrysztaléw. Najsilniejsza krzywizna plaszczyzn sieciowych wystepuje
w poblizu narozy, natomiast wzdhuz osi prostopadtych do ptaskich bokéw deformacja
sieci jest znacznie mniejsza. Quasi-prostokatny przekréj gérnych czesci krysztatow
moze by¢ wynikiem niskich osiowych gradientéw temperatury [135]
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a.

Rys. 31. Topogramy dwukrystaliczne w ukladzie 511Ge, —511Gaas i promieniowaniu
Cu Ka; prébek wycinanych z poczgtkowych czeici monokrysztaléw GaAs : a.- prébka

niedomieszkowana, b. - prébka domieszkowana Cr.

W dolnych partiach monokrysztaléw stabo domieszkowanych obserwowano z
reguly strukture¢ komérkowa ulozenia dyslokacji. Wystepowala ona w srodkowe;j
czesci i)rébek, podczas gdy w czgsciach brzegowych obserwowano pasma poslizgu o
roznej gestosci.

Odbiciowe topogramy dwukrystaliczne wykazaly, ze z wystgpowaniem struktury
komérkowej laczy sie silna deformacja, ktéra badano [130, 131, 132] za pomoca
serii topograméw ze skokowo zmienianym ustawieniem katowym spektrometru i dla
réznych azymutéw. Na rysunku 32 przedstawiono jedna z czterech serii topograméw
prébki ze struktura komérkowa dla pozycji katowych zmienianych o 0,005 i azy-
mutéw rézniacych sie o 180°. Na rysunku 33 pokazano z kolei uzyskane na podstawie
wykonanych topograméw mapy konturéw jednakowej dezorientacji. Kontury te sa
érednia konturéw dla azymutéw réznych o 180°. Obszary wystepowania zmian od-
leglosci miedzyplaszczyznowych zostaly zakreskowane, najczesciej pokrywaja sig one
z wystgpowaniem struktury komérkowej o najmniejszych wymiarach komérek.
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Rys. 32. Seria topograméw dla azymutéw réznigcych si¢ o 180° plytki z dolnej partii
stabo domieszkowanego krysztalu GaAs zawierajgcego strukture komérkowa, w uktadzie
400Ga As, —400Gaas W pozycjach kgtowych zmienianych skokowo o 0.005C.

............. A@ ,___0'0050
OB T P
------- NG =+0,005°

Rys. 33. ab. - Mapy konturéw réwnej dezorientacji z zakreskowanymi obszarami
wyraznych zmian odleglo$ci miedzyplaszczyznowych dla dwéch prostopadlych kierunkdéw.
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Powigkszone topogramy struktury komérkowej uzyskane odbiciowymi meto-
dami: dwukrystaliczng i Berga-Barretta przedstawiono na rysunkach 34 i 35.
Na powiekszeniu topogramu dwukrystalicznego mozna zauwazyc, ze pomigdzy
wigkszoécig komérek nie wystepuje dezorientacja wigksza od okoto 0.1". Dezorien-
tacja w granicach 1-2 (minut katowych) pojawia si¢ miedzy ziarnami obejmujacymi
wigksza liczbe komérek, lub narasta w sposob ciagly.

Struktura komoérkowa jest defektem subtelniejszym od struktury mozaikowej,
a minutowe dezorientacje nie s3 ujawniane metoda Berga-Barretta. Znaleziono
jednak przypadek wystgpienia na tle struktury komérkowe]j rozwinigtej struktury
mozaikowej z dezorientacjg blokéw 1-2°. Ta dezorientacja jest dobrze widoczna na
topogramie Berga-Barretta pokazanym na rysunku 36.

Rys. 34. Powigkszony fragment topogramu prébki wycigtej z dolnej partii niedomies-
zowanego krysztalu GaAs, wykonany w ukladzie 511Ge, —511Ge4s i pokazujgcy szczeglty
struktury komérkowe;j.

Zachowanie si¢ kontrastu w réwnowaznych refleksach i szczegdty kontrastu dwu-
krystalicznego w duzym stopniu potwierdza, ze w $cianach komérek wystgpuja
zaréwno dyslokacje jak i wiracenia. Argumenty rentgenograficzne uzyskano m.in.
droga symulacji obrazu teoretycznego dyslokacji.
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L

Rys. 35. Powigkszony fragment topogramu Berga-Barretta w refleksie 511 Cu Koy
$rodkowej czgéci plytki wycigtej z innego monokrysztalu domieszkowanego chromem,

pokazujacy granice komorek.

Rys. 36. Powigkszony fragment topogramu Berga-Barretta w refleksie 511 Cu Kay
srodkowej czesci plytki wycietej z niedomieszkowanego monokrysztalu GaAs zawierajacej
rozwinigtg strukture blokowg z dezorientacja blokéw dochodzgcg do 2°. Na tle blokéw

widoczna jest strukura komérkowa.
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Jak mozna stwierdzi¢ na podstawie symulacji dyskutowanych w podrozdziale 3.4,
wazna cecha obrazu dyslokacji jest m.in. to, ze tworzace go sektory zbiegaja sie w
punkcie wyjscia dyslokacji, oraz wystepuje silna zmiennos¢ kontrastu przy zmianach
azymutu lub w réwnowaznych refleksach. Cech tych nie posiada obraz wtracen. Jak
mozna stwierdzi¢ na rysunku 32, wsrdd obiektow tworzacych obrazy komoérek mozna
zauwazy¢ zaréwno takie o kontrastach tworzacych rozety zblizone do dyslokacji, jak
i inne w postaci np. zaczernienia otoczonego jasniejszym polem.

W przypadku monokrysztalow otrzymywanych metoda ”gradient freeze”,
domieszkowanych krzemem na poziomie 10'8-10'° at/cm?®, obserwowano prébki o
bardzo niskiej koncentracji dyslokacji (rysunek 37 a). W niektérych przypadkach
obserwowano wigksze gestosci dyslokacji, w tym zwigzane ze struktura komérkowa.
Komérki te byly znacznie drobniejsze niz w pélizolacyjnym GaAs, otrzymywanym
metoda Czochralskiego. Ponadto zaobserwowano tendencje wystgpowania swego
rodzaju sektoréw (rysunek 37 b), gdzie granica sektora grupujacego komérki
zwigzana jest z kilkuminutowa dezorientacjg. Obraz struktury komérkowej na ry-
sunku 37 b. jest podobny do pokazanego w pracy [55] w poblizu dendrytycznego
wzrostu w domieszkowanym krzemem krysztale GaAs otrzymanym metoda LEC

Monokrysztaly GaAs silnie domieszkowane indem, otrzymywane metoda
Czochralskiego, wykazywaly obnizona gestoé¢ dyslokacji okolo 10?/cm? w obszarze
srodkowym. W obszarze zewnetrznym wystepowala gesta sie¢ pasm poslizgu. Na
topogramach widaé réwniez intensywne pasma wzrostu, zwiazane z segregacja indu.
Przyklad- topogramu dwukrystalicznego probki krysztatu silnie domieszkowanego
indem przedstawiono na rysunku 38. Charakterystyczne pionowe zawezenie odw-
zorowanego obszaru w §rodkowe] czesci mozna interpretowac jako wynik wykrzy-
wienia sieci spowodowanego przez zewngtrzny obszar, dzialajacy jako zewngtrzny
naprezajacy pierScien. Jak stwierdzono droga bezposredniego pomiaru, obecnoéé 1
% indu powoduje wzrost stalej sieci do 5.657 A.

W krysztatach HGF domieszkowanych podwdjnie krzemem w koncentracji
10" at/cm?® i 0.3-1 % indu zaobserwowano stosunkowo niewiele dyslokacji. Widoczne
byly natomiast geste prazki wzrostu. W wielu prébkach uklad tych prazkéw
wykazywal istnienie sfer o réznym kierunku konwekcji roztopu.

W monokrysztatach z najwigksza koncentracja indu, otrzymywanych zaréwno
metoda HGF jak i Czochralskiego, zaobserwowano defekty o charakterystycznym
ksztalcie kopert, pokazane na rysunku 38. W przypadku monokrysztalu otrzy-
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manego metoda Czochralskiego poszczegolne koperty byly od siebie porozdzielane.

Defekty te, podobne do opisanych przez Schumanna i innych [67, 68], mogga by¢
interpretowane jako rezultat wzrostu komoérkowego, ktdry jest rezultatern niesta-
bilnosci powierzchni wzrostu w wyniku przechlodzenia wywolanego zmiana sktadu
(” constitutional supercooling”). Wazrost krysztatu nastepuje wéwczas w oddzielnych
komorkach, tworzacych dhugie kanaly, o kierunkach bliskich osi wzrostu, pokazy-
wanych m.in. w [67, 68, 69, 70].

Réwniez w obecnym przypadku potwierdzono podobny wyglad komérek wzrostu
na probkach wycnanych wzdhuz osi wzrostu (rysunek 40). Zarys koperty
spowodowany jest wynikiem tworzenia si¢ w komérkach "facet” odpowiadajacym
wzrostowi wzdhuz réznych plaszczyzn {111}. Piramida zlozona z czterech ”facet”
jest wypukla wzgledem frontu krystalizacji.

Rys. 37. a.- Topogram dwukrystaliczny w ukladzie 511ge, —511Ga4, praktycznie bezdys-
lokacyjnej prébki silnie domieszkowanego krzemem monokrysztatu GaAs otrzymywanego
metodg HGF.b. - Topogram prébki podobnie domieszkowanego monokrysztatu jak na rys.
37a, z sektorowg deformacjg zwigzang z wystepowaniem drobnej struktury komérkowe;.
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Rys. 38. Topogram dwukrystaliczny w ukladzie 511ge, —511Gaas poSlizolacyjnego
monokrysztalu GaAs, silnie domieszkowanyego indem, otrzymanego metodg Czochral-
skiego, ze strukturg "kopert” wywolanych wzrostem "komoérkowym”.

‘] ,' . ".‘ ‘."’;‘%' i? .:-‘... ‘ ‘ . &v . 3

Rys. 39. Powiegkszony fragment topogramu dwukrystalicznego plytki wycietej z podwdjnie
domieszkowanego monokrysztalu GaAs z metody HGF, o koncentracji indu dochodzacej
do 1%, zawierajgcej defekty o zarysie kopert, réwniez wywolane wzrostem komérkowym.
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a : b.

Rys. 40. Poréwnanie przekrojéw wzdiuz osi wzrostu krysztalu ze strukturg komérkowa - a.
i krysztalu z kanalami utworzonymi przez wzrost komérkowy - b. (topogramy trasmisyjne
Langa w symetrycznym refleksie 220 Cu Ka; wykonane przez K. Mazur)
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Rys. 41. a. - Zdjgcie polaryskopowe, b. - mierzone metodg Robertsona rozklady naprezen
(wykonane przez G. Adamkiewicz i A. Bajora) w monokrysztale z rozwinigta struktura
blokowg, ktérego topogram przedstawiono na rysunku 36.
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Wedtug teorii sformulowanej przez Hurlego [136], warunkiem stabilnego wzrostu
jest zastosowanie odpowiednio wysokiego gradientu temperatury, spelniajacego
warunek:

(-m)fCy (1-k)
CL> =D Ri(i- Ben-fd/D) il

gdzie:

G, - gradient temperatury w roztopie w poblizu powierzchni wzrostu
m - nachylenie krzywej likwidusu na diagramie fazowym

f - szybkos¢ wzrostu

k - réwnowagowy wspotczynnik segregacji

d - grubos¢ granicznej warstwy koncentracji

D - wspolczynnik dyfuzji domieszki w roztopie.

Schumanowi [67, 68] udalo si¢ potwierdzi¢ zalezno§¢ wystapienia niestabilnoéci
od gradientu, szybkosci wzrostu i koncentracji domieszki. Réwniez w przypadku
aktualnych badan stwierdzono, ze struktura komérkowa wystapita przy wiekszych
koncentracjach domieszki.

Nalezy zwrécic uwage na istotna réznicge omawiane] wczesniej struktury
komorkowej ulozenia dyslokacji i defektow zwigzanych ze wzrostem komérkowym.
Istnieje pewne podobieristwo pokroju komérek ulozenia dyslokacji na ptytkach wyci-
nanych prostopadle do osi wzrostu i i form wzrostu komérkowego opisanych przez
Takahashi [137] dla monokrysztaléw aluminium. Jest to jednak prawdopodobnie
efekt przypadkowy. Obecne wyniki wskazuja, ze tworzenie si¢ struktury komorkowe;j
dyslokacji nie ma bezposredniego zwiazku z niestabilnoscia powierzchni wzrostu, lecz
jest wynikiem ruchu dyslokacji w rosnacym krysztale pod wplywem naprezen i de-
fektéw punktowych. Dowodzi tego szczczegdlnie widoczny na rysunku 40a brak
wydhuzenia komérek wzdtuz osi wzrostu i ich zwigzku z powierzchnig krystalizacji.
Potwierdzeniem tego moga by¢ réwniez opublikowane ostatnio wyniki prac Pauflera
iinnych [138], ktérzy za pomocg transmisyjnej mikroskopii elektronowej obserwowali
tworzenie si¢ komérkowego ulozenia dyslokacji przy deformacji plastycznej, prowad-
zone] w temperaturze 570°.

Istotnym elementem badari GaAs i innych monokrysztalow bylo réwnolegte zas-
tosowanie metody topografii dwukrystalicznej i metod polaryskopowych dla uzyska-
nia poszerzonej informacji o deformacji i naprezeniach [130]. Metody oparte o
spektrometr dwukrystaliczny potrafiag w wielu wypadkach zapewni¢ wigksza czulosc
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wykrywania naprezeri monokrysztaléw niz metody polaryskopowe. Ocena naprezen
jest w tym wypadku wykonywana posrednio, gdyz metoda topografii dwukrysta-
licznej ujawnia zmiany orientacji i odleglosci migdzyplaszczyznowych. Kontrast na
zdjeciach polaryskopowych jest natomiast bezposrednio wynikiem réznic naprezen
glownych.

W duzej liczbie krysztaléw uzyskanych metoda Czochralskiego, obrazy w
ukladzie polaryskopu ptaskiego ujawniaja uklad prostopadtych izoklin (miejsc ge-
ometrycznych punktéw, w ktérych naprezenia gtéwne sa prostopadie lub réwnolegle
do plaszczyzny przepuszczania polaryzatora). Uklad izoklin nie ulega zmianom przy
obrocie prébki i dowodzi radialnej symetrii naprezen.

W przypadku probek o nieradialnym ukladzie naprezen na obrazach po-
laryskopowych pojawialy si¢ uktady izochromat (miejsc geometrycznych punktéw w
ktérych skrecenie plaszczyny polaryzacji jest catkowita wielokrotnoscia 7). Uktady
izochromat obracaja sie lub istotnie zmieniaja przy obrotach probki.

W przypadku prébek o przekroju quasiprostokatnym, podobnych do pokazanych
na rysunku 31, dobrze uksztaltowany krzyz zaobserwowano przy polozeniu osi po-
laryzatora wzdhuiz kierunkéw < 110 >. Oznacza to, ze tylko dla tych kierunkéw oba
naprezenia gléwne sg do nich prostopadte lub réwnolegle.

Taka symetrie potwierdza obraz rentgenowski, w ktorym niewielkie wygiecie
plaszczyzn obserwowane jest wzdhuiz kierunkéw < 110 > prostopadlych do
splaszczonych czesci obwodu. Symetria odksztalcen sieci i symetria obrazow po-
laryskopowych jest 4-krotna z plaszczyznami zwierciadlanymi wzdhuiz wiekszej i
mniejszej osi probki.

Rozklady naprezen wzdtuz osi probek mialy ksztalt litery ” M”, jak w probkach
o symetrii radialnej, z tym ze maksymalne wartosci wzdtuz krétszej osi byly nieco
wyzsze (odpowiednio 1.2 - 10"dyn/em? i 0.7 - 10"dyn/cm?). Serie topograméw
dla azymutéw réznych o 180° ujawnialy zmiany stalej sieci rzedu 10~° w obszarze
wystepowania maksiméw naprezen.

Ilustracjag réznic obu metod sg wyniki dla monokrysztalu ze struktura
mozaikowa. Monokrysztal, ktorego topogram Berga-Barretta pokazano na ry-
sunku 36, nie pozwalal na naswietlenie poprawnego topogramu dwukrystalicznego.
Obrazy polaryskopowe wykazaly obraz naprezen o symetrii radialnej oraz regularny
rozklad naprezeri osiggajacych maksymalna wartosé¢ 2.0 - 107 dyn/cm?. Przedstaw-
iono je na rysunku 41.
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W pracy [130] zamieszczono poréwnanie map dezorientacji z dwuwymiarowg
mapa naprezen dla czeskiego krysztalu GaAs otrzymanego metoda Bridgmana.
Kontury jednakowe] dezorientacji uzyskano z topograméw w symetrycznych re-
fleksach 333 dla pozycji katowych zmienianych o 0.07¢. Mape naprezen uzyskano
zmodyfikowana metoda Robertsona dla sieci punktéw pomiarowych rozstawionych
o 1 mm. Elementy zgodnosci wynikéw obu metod polegaja na pokrywaniu
sie miejsc wystepowania najwiekszych naprezen i wystepowania zmian odlegtosci
miedzyplaszczyznowych wraz z najwieksza gestoscia linii rownej dezorientacji. W
obszarach najwiekszych naprezen wystepuje struktura komérkowa o najmniejszych
wymiarach komorek.

Wyniki badari innych materialéw typu A7 BY byly przez autora publikowane
jedynie w [134, 139]. W pracy [139] stwierdzono, ze w przypadku monokrysztaléw
GaP o orientacji (111) obraz defektéw i naprezen zmienial uklad z symetrii radi-
alnej do trdjkrotnej, na co skladaly si¢ systemy plaszczyzn poslizgu i zjawiska na
powierzchni krystalizacji.

5.2. BADANIA POLPRZEWODNIKOWYCH WARSTW EPITAKSJALNYCH

Przyklad serii topograméw wykorzystanych do oceny zmian kata miedzy
plaszczyznami (531) i (135) na prébce z 6um warstwag ppt na podlozu
domieszkowanym borem o koncentracji 10'® at/cm?® [140] przedstawia rysunek 42.
Kazdy pasek zebry wykazuje strukture odpowiadajaca kolejnym maksimom krzywe;
dyfrakcyjnej. Z odstepu paskéw mozna latwo znajdowac lokalny promien krzywizny
e

i
2=ne,

(71)

gdzie [ jest odlegloscia miedzy réwnowaznymi miejscami kolejnych paskow
naswietlonych przy zmianie kata ustawienia probki o A©,.

W prébce, ktorej topogramy przedstawiono na rysunku 42 stwierdzono zmiane
kata miedzy plaszczyznami (531) i (135) o Ay = —6.5" w warstwie i okolo 1”
w podlous.Znak ujemny odpowieda tu $ciskaniu warstwy. Promien krzywizny jest
réwny okoto 60 m. Topogramy ujawniaja wahania tych parametréw w réznych miejs-
cach prébki, nie przekraczajace 15 %.
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Rys. 42. Uklad topograméw badania zmian kata migdzyplaszezyznowego dla krzemowej
warstwy epitaksjalnej ppt w refeksach odpowiednio: a.- 531", b.- 1358, ¢. - 135V i d. -
5317, Skok katowy miedzy poszczegSlnymi prazkami wynosi 0.01C.

Zmierzone wartosci Ay moga byc zastosowane do oceny naprezen w oparciu o
nastepujacy wzor:

Ap

Ul=m (72)

gdzie 0| oznacza naprezenie normalne w plaszczyznie prébki, a N i S wyrazaja sig
nastepujaco przez stale elastyczne:

2c11 +4c12 — 2c44

N =
C11 + 2612 - 4644

i S= %(Su + 2512 + %544) (73)

Oszacowane aktualnie wartoéci naprezen wynoszg okoto 100 kN/m? w podlozu i -
600 kN/m? w warstwie. Oszacowanie oparte o promieri krzywizny, stosowane przez
Reinharta i Logana [141] w wielu wypadkach prowadzi do blednych rezultatéw,
np. w aktualnym przypadku do wartosci okoto trzykrotnie mniejszych. Jest to
rezultatem stanu tylnej strony plytki, na ktérej narasta czesto warstwa epitaksjalna
tworzaca sig z polikrystalicznego krzemu, osadzanego na grafitowe podloze reaktora.
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Potwierdzono natomiast poprawnos¢ prostszego oszacowania naprezen opartego o
wyznaczenie wspSlczynnika niedopasowania i korekcje wynikajaca z nakladajacego
sie wygiecia probek.

W opisanych w [142] badaniach warstw epitaksjalnych prowadzono oszacowa-
nia wspdtczynnika niedopasowania w warstwach epitaksjalnych GaP przewidzianych
do wytwarzania diod Gunna. Struktury te otrzymywane metoda chemicznego os-
adzania prézniowego zawieraly na podtozu warstwe domieszkowana siarka i warstwe
podwdjnie domieszkowana siarka i azotem.

Uzyskane warstwy oznaczaly si¢ stosunkowo duza koncentracjy defektow. Z
tego wzgledu przyjeto uproszczony model dyfrakcyjny, ignorujacy pojawianie sig
maksiméw pobocznych i wzajemna interferencje promienowania w podiozu i dwéch
warstwach. Oszacowania bazowaly na réznicy polozen odbijajacych warstw, mier-
zonej przy rejestracji licznikowej lub wyznaczanej z topogramow. Na uwage
zastuguje fakt, ze w niektérych przypadkach widoczne byly wszystkie trzy maksima,
pomimo grubosci dwu warstw, przekraczajacej lacznie 20 pm.

W przeprowadzonych oszacowaniach wykorzystano nastgpujaca zaleznosc dla re-
flekséw asymetrycznych:

AO = tanyp{f - [(1+ M)sin® — m]fi — 0.5[1 + M] fisin2p} (74)

gdzie AO jest réznica katowa polozen odbijajacych, natomiast M wyrazone jest
przez stale elastyczne Cj;:

M = (Cs1 + C3)/Css (75)

W powyzszych wzorach f jest szukanym wspdtczynnikiem niedopasowania, nato-
miast f; ma sens wspdtczynnika niedopasowania pomniejszonego o deformacjg plas-
tyczng. W ogdlnym przypadku mozliwe bylo wyznaczenie obu tych wartoéci przy
wykorzystaniu dwu reflekséw rézniacych si¢ katem . i

Uzyskane wyniki oszacowan byly konsystentne zaréwno z przewidywaniami
technologéw, jak i z pomiarami stalych sieci prowadzonymi metoda Bonda.
W szczegdlnosci stwierdzono zaniedbywalna roznicg miedzy f a fi dowodzaca
niewielkiego udzialu deformacji plastycznej. Duza, jak na wymagania spektrom-
etryczne niedoskonalos¢ warstw i uproszczony model spowodowaly jednak obnizenie
dokladnosci pomiaréw.

Istotny z punktu widzenia materialowego wynik osiggnieto w ramach
kierowanych przez autora badan propagacji defektéw z warstw do podiéz GaAs.
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Potwierdzono istotng réznice stanu doskonalosci warstw otrzymywanych metoda
MOCVD w stosunku do metody CVD. W aktualnym przypadku badano warstwy o
grubosciach siegajacych 5 um. W warstwach na podlozach domieszkowanych krze-
mem przy niewielkim niedopasowaniu wigkszos¢ wykrywalnych topograficznie de-
fektéw stanowily dyslokacje przebijajace warstwe, odtwarzane z podloza. W warst-
wach na podlozach silnie domieszkowanych indem, w zwiazku z wigksza réznica
stalych sieci, obserwowano powstawanie dyslokacji niedopadowania. Stwierdzono
niewielki udzial tworzenia si¢ dyslokacji niedopasowania z dyslokacji przebijajacych
warstwe, przy tworzeniu si¢ kilkukrotnie wigkszej liczby dyslokacji niedopasowania
z defektéw powstajacych w warstwie 1 uszkodzeri powierzchni podioza. Przyczyna
utrudnieria procesu formowania sig¢ dyslokacji niedopasowania z dyslokacji przebi-
jajacych warstwe moze by¢ intensywniejsza dyfuzja domieszek z podioza wzdtuz
linii dyslokacyjnej i jej dekoracja[117]. Stosowane jako etap wstgpny procesu epitak-
sji trawienie powierzchni usuwalo wigkszo§¢ drobnych zarysowan, ujawnianych na
topogramach niektérych prébek podlozowych.

5.3. BADANIA STALE]J SIECI I DEFEKTOW
W MONOKRYSZTALACH YAG

Badania domieszkowanych neodymem monokrysztaléw Y AG, sa przedmiotem pub-
likacji [143, 144, 145]. W znacznej czgsci badanych krysztaléw ujawniano jedynie
prazki wzrostu i biegnacy wzdhuz osi krysztalu rdzen. Powstawanie rdzenia zwigzane
jest ze zjawiskami konwekcji przy powierzchni wzrostu. Rdzen krystalizuje w
glebi roztopu, w strudze plynacej w glab tygla. Wewnatrz rdzenia obserwowano
wystepowanie facet {112}.

Waznym obiektem prowadzonych badan byly charakterystyczne defekty
objetosciowe, podobne do opisywanych przez Belouet [85], Cockayne [84] i Bag-
dasarova [92]. W wymienionych pracach interpretacja tych defektéw byla rézna,
podobnie jak wnioski odnosnie sktadu fazowego. W obecnym przypadku defekty
takie wystepowaly glownie w poczatkowych fragmentach krysztatu, wyciaganych z
wigksza predkoécia, choé spotykano przypadki ich wystapienia w dolnych partiach
krysztaléw. Przyklady topograméw odbiciowych Y AG z omawianymi defektami
przedstawiono na rysunkach 43 i 44.
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Rys. 43. a. - Topogram dwukrystaliczny 620s;, —888ysc Cu Ka; plytki wycietej
prostopadle do osi wzrostu z poczatkowej cz¢sci monokrysztatu Y AG domieszkowanego
neodymem. b. - Topogramu Berga-Barretta w refleksie 333 Cu Ka; podobnej plytki Y AG
pokazujacy ”odbijajace” i "nieodbijajace” defekty objetosciowe.

- | -
. e D A A

Rys. 44. Przykladowy topogram dwukrystaliczny plytki wycigtej wzdluz osi wzrostu z

poczgtkowej cze$ci monokrysztalu Y AG.
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Bardzo wazny wynik w badaniach omawianych defektéw uzyskano za pomoca
metody Berga-Barretta, ktéry ilustruje rysunek 43 b. Mozna zauwazy¢, ze ob-
szar wewnetrzny duzej czesci defektéw objetosciowych znajduje sie w zakresie odbi-
cia, ktéry wynosi aktualnie kilkanascie minut katowych. Dowodzi to wystepowania
wewnatrz wiekszosci wspomnianych defektéw objgtosciowych monokrystalicznego
Y AG, roéznigcego si¢ nieznacznie stala sieci. Wynik ten potwierdzono seriag
topograméw dwukrystalicznych, wykazujac ze material defektéw ma stala siec
wieksza o okolo 0.005 A.

Czes¢ defektéw widocznych na rysunku 43b zawiera material nieodbijajacy.
Dotychczasowe préby dyfraktometryczne i mikro-Lauego nie doprowadzily do
wykazania innej fazy. Jedyny pozytywny wynik w zakresie rentgenograficznego
ujawnienia dodatkowych reflekséw dostarczyla proba transmisyjnego synchrotrono-
wego zdjecia Lauego. Wykazalo ono dodatkowe zdeformowane (silnie rozciagniete)
plamki Lauego, ktére dowodza wystepowania zdeformowanych ziaren krystalicznych.
Nie musi to jednak oznacza¢ wystepowania innej fazy. Prowadzone za pomoca
mikroanalizatora rentgenowskiego badania nie wykazaly istotnych zmian skladu
chemicznego, poza lokalnym wzrostem koncentracji neodyrmu.

Najbardziej prawdopodobna interpretacja jest, ze obserwowane defekty sa tzw.
"solute trails”, czyli sladami rozpuszczenia. Defekty takie, o formie dlugiej rurki,
powstaja w wyniku opdznionej krystalizacji materialu po lokalnym rozpuszczeniu
krystalizujacego monokrysztalu przez zanieczyszczenie, lub wskutek ” constitutional
supercooling”.

Pomiary stalych sieci przeprowadzone metoda opisang w podrozdziale 3.3
wykazywaly wzrost stalej sieci o Aa = 0.001 A miedzy poczatkiem, a koficem
krysztalu. Systematyczny wzrost stalej sieci obserwowano réwniez w kolejnych
krysztatach wycigganych kolejno z jednego wsadu. Zestawienie statych sieci zmier-
zonych w prébkach pochodzacych z dwéch serii krysztaléw, odpowiednio po trzy i
cztery sztuki, zawiera tabela 2. Dla kazdego krysztalu badano prébki wycinane z
jego gornej i dolnej czesai.
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Tabela 2.

Zestawienie warto§ci parametru sieciowego probek wycinanych z poczgtkowych i
koricowych czeéci dwdch serii krysztaldow wyciaganych z jednego zaladowania tygla, z
uzupehianiem Y205 i Al303.

| Prébka | Pozycja | Krysztal | Stala sieci [4] |

i poczatek I 12.0106
2 koniec I 12.0109
3 poczatek II 12.0102
4 koniec II 12.0113
5 poczatek I 12.0095
6 koniec I 12.0105
7 poczatek II 12.0100
8 koniec IT 12.0111
9 poczatek III 12.0102
10 koniec ITI 12.0110

5.4. BADANIA STRUKTURY DYSLOKACYJNEJ I ROZNIC
PARAMETRU SIECIOWEGO W MONOKRYSZTALACH
DIAMENTOW SYNTETYCZNYCH

Prowadzone w RHC i Daresbury Laboratory badania defektéw diamentéw synte-
tycznych, byly dotychczas przedmiotem publikacji [146, 147, 148, 149, 150, 151, 152,
118, 120, 121, 122]. Przyktadowe topogramy transmisyjné diamentéw syntetycznych
pokazano na rysunkach 45 i 46.

W diamencie Sumitomo wiekszos¢ dyslokacji tworzy szereg wiazek wychodzacych
z okolic zarodzi, ktéra byla usytuowana w odleglosci okolo 1 mm od aktualnej
powierzchni probki. Wigkszos¢ z dyslokacji biegnie w kierunkach < 112 >, pewna
czes¢ wzdhuz < 011 >, a pojedyncze wigzki w srodku krysztalu wzdluz < 001 >.
Podobny rozktad kierunkéw linii dyslokacyjnych obserwowano w diamencie De
Beersa.

Wiazki sa zwigzane z ukladem sektoréw wzrostu, zgodnie z regula, ze najko-
rzystniejsze energetycznie jest potozenie dyslokacji prostopadle do rosnacych scian
[151]. Czes¢ z wiazek opuscita poczatkowe sektory wzrostu: Zwiazek dyslokacji z

sektorami wzrostu byl mniej wyrazny w diamencie De Beersa.
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Identyfikacje wektoréw Burgersa prowadzono na podstawie topograméw w reflek-
sach typu 111 i 220. Poniewaz wiekszos¢ dyslokacji byla zorientowana w typowych
kierunkach krystalograficznych < 011 >, < 112 > i < 001 >, okreslanie orientacji
i lokalizacji ujé¢ dyslokacji prowadzono przez poréwnywanie topogramow z diagra-
mami przedstawiajacymi teoretyczne polozenia tych kierunkéw na topogramach.

Rys. 45. Topogram transmisyjny Langa w refleksie typu 111 Mo Ka; diamentu Sumitomo.
Wektor dyfrakcji jest skierowany w prawo, plaszczyzna dalsza od zarodzi jest powierzchnia
wyjsciowa dla wigzki dyfrakcyjne;j.
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Rys. 46. Topogram transmisyjny Langa w refleksie typu 111 Mo Ka; plytki wycigtej z
diamentu De Beersa, blizszej zarodzi, z zaznaczonymi dyslokacjami i blgdami ulozenia,

ktérych identyfikacja przedstawiona zostala w tabelach 3 i 4.

W diamencie Sumitomo cztery wiazki nachylone pod katem 54.7° do plaszczyzn

(001) zawieraly dyslokacje typu mieszanego 30° i krawedziowego. Dyslokacje w
kierunkach < 112 >, odpowiadajacym sasiednim sektorom {113} s3 typu 30° i
54.74°.
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W diamencie De Beersa zidentyfikowano okolo siedemdziesieciu dyslokacji na
obydwu plytkach. Identyfikacja dyslokacji w obszarach o ich wigkszej koncen-
tracji byla mozliwa na podstawie serii czterech topograméw dwukrystalicznych
1432uartz, —{113}o W réwnowaznych refleksach. W tym wypadku istotne bylo
poréwnywanie rozlegtosci kontrastu w réwnowaznych punktach krzywej odbicia i
odniesienie ich do mozliwych zmian wielkosci cosg - b. W tabeli 3 zestawiono iden-
tyfikacje 18 dyslokacji zaznaczonych na rysunku 46.

Znaleziono szereg przypadkéw zarodkowania dyslokacji na wtraceniach, np. dys-
lokacji oznaczonych 2 a,b,c,d na rysunku 46. Wiele z wtracen tworzylo intensywne
kontrasty z nieodbijajaca centralna czescia. Kontrasty te byly znacznie bardziej ro-
zlegte od rzeczywistych wymiaréw wtracen obserwowanych za pomoca mikroskopow
optycznych i na rentgenogramach cieniowych.

Poréwnujac topogramy obydwu plytek z diamentu De Beersa mozna wnioskowac,
ze duze skupiska dyslokacji byly wygenerowane przez dwa duze metaliczne wtracenia
usytuowane w poblizu zarodzi. Pierwotnym Zrodiem wigzek dyslokacji w diamencie
Sumitomo mogga réwniez by¢ wtracenia metaliczne w poblizu zarodzi. Powstawanie
takich wtracen i zarodkowanie na nich dyslokacji zostalo stwierdzone jako reguta w
badanej serii krysztaléw nieoddzielonych od zarodz [149)].

Obserwowane bledy ulozenia byly ograniczone zaréwno dyslokacjami prostolin-
iowymi (zwykle w kierunkach < 011 > i < 112 >), jak i wygietymi. W czedd
przypadkéw zachodzito rozszczepienie dyslokacji dochodzacej do bledu ulozenia, a
w innych zarodkowanie dyslokacji i bledu na wtraceniu.

Identyfikacja bledéw ulozenia zostala potwierdzona przez analizg ich wygaszen w
refleksach transmisyjnych i odbiciowych. Wygaszenia maja miejsce gdy g - f=m,
gdzie m jest liczba calkowita, a f jest wektorem bledu ulozenia. W strukturze
diamentu fjest réwny 3 < 111 > dla wewngtrznego bledu ulozenia, lub 2 <111 >
dla zewnetrznego.

Poszczegdlny btad utozenia ulega wygaszeniu tylko w jednym z czterech refleksow
typu 111 i trzech z szesciu reflekséw typu 022. Sposrod czterech réwnowaznych re-
fleksow odbiciowych typu 111 blad ulozenia znika w dwu z nich, gdy jego przeciecie
z plaszczyzna dyfrakcji jest réwnolegle do powierzchni prébki. Dziesie¢ bledéw
ulozenia zostalo oznaczonych na rysunku 46 litera s z kolejnymi numerami, a ich
zidentyfikowane wektory f przedstawiono w tabeli 4.
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Tabela 3.
Identyfikacja dyslokacji zaznaczonych na rysunku 46.

Ozn. | Kierunek | Wektor Typ
linii | lini dysl. | Burgersa | dyslokacji

la [211] [110] 30°
1b [011] [110] 60°
2a [211] [110] 30°
2b [101] [110] 60°
2 [121] [110] 30°
2d [011] [110] 60°
3 [211] [101] 30°
4 [110] [01]] 60°
5a [211] [101] 30°
5b [011] [101] 60°
6 [211] [101] 30°
7 [121] [110] R
8 [121] [110] 73.2°
9a | [101] [101] érub.
9b [011] [101] 60°

10 [143] [01] | kraw.
11 [110] [110] érub.

12 [110] [101] 60°
13 [211] [10] 73.2°
14a | [211] [110] 30°
14b | [121] [110] | 30°

5 | (2 | (0] | 732
16 [121] [101] kraw.
7 | [y | [0y | 30°

18 | 211 | [0y | 72
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Tabela 4.
Identyfikacja bledéw ulozenia zaznaczonych na rysunku 46.

Ozn. | Plaszczyzna Wektor
biedu btedu

s1 (111) [ I[111] lub 2[1T1]
s2 (111) 1[111] lub 2[111]
s3 (111) 3[111] lub 2[111]
s4 (111) 3[111] lub 2[111]
sb (111) 1[111] lub 2[111]
s6 (111) 1[111] lub 2[111]
s7 (111) 3[111] lub 2[111]
s8 (111) 1[111] lub 2[111]
59 (111) | 1[111] lub 2[111]
s10° (111) 3[111] lub 2[111]

Réwniez w diamencie Sumitomo ujawniono szereg bledow ulozenia. Wystepowaly
one z reguly w zespolach, m.in. w poblizu najwigkszych scian {111}.

Topogramy Langa ujawnily jedynie fragmenty granic sektoréw na polerowanych
powierzchniach. Wewnetrzna struktura granic sektoréw byla niewidoczna. Metoda
istotna dla identyfikacji sektoréw wzrostu na sztucznie wykonanych powierzchniach
okazala sie odbiciowa topografia dwukrystaliczna. Przyktady topograméw dwukry-
stalicznych obydwu powierzchni diamentu Sumitomo pokazano na rysunku 47.

Topogramy dwukrystaliczne sa zwykle nie dos¢ czule do ujawnienia granic
pomiedzy sektorami z najnizsza zawartoscig azotu {113} i {011}. Szczegdly tych
sektoréw moga by¢ znalezione z obrazéw katodoluminescencyjnych, dzigki réznicom
zabarwienia wytwarzanej luminescencji.

W badaniach diamentu Sumitomo obserwowano podobne cechy obrazu katodolu-
minescencyjnego jak opisane w [126] i [153]. W sektorach kubicznych obserwowano
spolaryzowang zdlto-zielona luminescencje, interpretowana jako system H3 (linia
zero-fononowa dla 503.4 nm lub 2.464 eV). Sektory {011} wytwarzaja stalowo-biala
luminescencje, podczas gdy sektory {113} bialo-niebieska. Intensywnos¢ katodolu-
minescencji oktaedrycznego diamentu De Beersa byla znacznie nizsza.
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Rys. 47. Topogramy polerowanych wzdluz (001) powierzchni diamentu Sumitomo w
ikladzie 224g5;,—113, i promieniowaniu Cu Ka;. Wektor dyfrakcji jest skierowany w
rawo. a.- powierzchnia blizsza zarodzi. b.- powierzchnia dalsza od zarodzi.

Rys. 48. Mapy sektoréw wzrostu na polerowanych powierzchniach diamentu Sumitomo
1stalone na podstawie topcgraméw dwukrystalicznych i katodoluminescencyjnych a. -

sowierzchnia blizsza zarodzi, b. - powierzchnia dalsza od zarodzi.
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Rys. 49. a.,b.,c.,d. Mapy sektoré6w wzrostu na czterech réwno oddalonych przecigciach

oktaedrycznego diamentu de Beersa, tworzonych przez cztery powierzchnie wycigtych z

niego plytek. Wszystkie rysunki odpowiadajg widokowi od strony zarodzi (a. - odpowiada
powierzchni najblizszej zarodzi).
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Najintensywniejsza zielona luminescencja wystgpowala w sektorach {001}, lecz
jej intensywnosé¢ spadata wraz z odlegloscia od zarodzi. Istotne byto zaobserwowanie
stabej, brunatno-zielonej luminescencji w sektorach oktaedrycznych.

Schematyczne rysunki uktadu sektoréw wzrostu ustalone zaréwno na podstawie
badan katodoluminescencyjnych jak i topograméw odbiciowych przedstawiono na
rysunkach 48 i 49.

Geometria sektoréw wzrostu na polerowanych powierzchniach diamentu Sum-
itomo wykazuje szereg elementéw podobnych do opisanych przez Suzuki i Langa
[97] dla diamentéw zawierajacych tylko Sciany kubiczne i oktaedryczne. Centralny
sektor (001) zajmuje wigksza czgs¢ objgtosci krysztatu i zajmuje 80% polerowanej
powierzchni dalszej od zarodzi. Na powierzchni blizszej zarodzi centralny sektor
jest oktagonalny i otoczony przez waskie sektory {011} i {113}, oddzielajace je
odpowiednio od wigkszych sektoréw {001} i {111}. Przekroje sektoréw {111} na
plaszczyznach (001) sa prostokatne lub czgsciowo prostokatne, z wrostami sektoréw
{113}. ‘

Catery polerowane powierzchnie dostarczaja sekcji diamentu oktaedrycznego na
poziomach odleglych o 0.7 mm. Istotna obserwacja w tym diamencie jest stwierdze-
nie wystgpowania sektoréw oktaedrycznych dolnej i gérnej hemisfery, przedzielonych
przez waskie sektory {011}. Sektory {001} i {113} odpowiadajace bocznym wierz-
chotkom, sa bardzo nieregularne.

Wewnetrzna geometria sektoréow wzrostu diamentu Sumitomo byla czesciowo
ujawniana przez topogramy sekcyjne. Przyklad pokazany jest na rysunku 50.
Wiazka promieniowania wchodzi prawie prostopadle do polerowanej powierzchni
(001) w pozycji zaznaczonej na rysunkach 48 a i b strzatkami. Z topogramu mozna
m. in. odtworzy¢ granice centralnego sektora (001).

Topogramy katodoluminescencyjne i zdjecia wykonywane przez filtr Kodak 47 b
ujawnily na dalszej od zarodzi powierzchni diamentu Sumitomo ceche wzrostu cen-
tralnego sektora, podobna do opisanego w [126] - tzw. "krzyz maltanski”. Silniej ab-
sorbujace (bogatsze w azot) ramiona "krzyza” byly zorientowane wzdhuz kierunkéw
% 4
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Rys. 50. Topogram sekcyjny diamentu Sumitomo w refleksie 444 i promieniowaniu
Mo Ka;, przy polozeniu wigzki padajgcej (ptaszczyzny sekcji) prawie prostopadlej do
polerowanej powierzchni (001) wzdtuz linii zaznaczonej strzalkami na rysunku 48.

a. b.

Rys. 51. Obraz polaryskopowy syntetycznego diamentu Sumitomo. Dla polaryzatora
ustawionego odpowiednio w kierunkach: pionowym - a. i poziomym - b. oraz analizatora

ustawionego prostopadle do polaryzatora.
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Obrazy polaryskopowe diamentu Sumitomo, przedstawione na rysunku 51, ujaw-
nialy réwniez obraz w formie krzyza, ktdérego szczegdly w centralnym rejonie sug-
erowaly pewien zwigzek z "krzyzem maltanskim’. Niektore z czgsci ujawnianego
polaryskopowo obrazu sa jednak zwigzane z wigzkami dyslokacji. Ramiona krzyza
rownolegle do kazdego z dwoch skrzyzowanych polaryzatoréw sa odwzorowywane
jako obszary ciemniejsze, sugerujac, ze dominuje w nich skladowa radialna naprezen.
Niektére szczegdly obrazu, przedstawionego na rysunku 47, moga odpowiadac brze-
gowi ramion "krzyza maltanskiego”.

Na topogramach dwukrystalicznych powierzchni dalszej od zarodzi diamentu
Sumitomo w centralnym sektorze (001) widoczny jest staby sektorowy kontrast,
ktéry moze byc zwigzany z omawianych wczesniej ”krzyzem maltanskim”.

Obecne pomiary réznic parametru sieciowego bazowaly na seriach topograméw
otrzymywanych w ukladzie 1325guqrtz,-004, z promieniowaniem Cu Ko, ek-
sponowanych przy skokowych zmianach kata o 0.75".

Réznice miedzy parametrami sieciowymi réznych sektoréw wzrostu w badanych
diamentach sa podane w tabeli 5. Sa to usrednione wartosci, odniesione do sektora
{001} (dominujacego w diamencie Sumitomo).

Tabela 5.
Oszacowane réznice parametréw sieciowych migdzy sektorami
wzrostu w badanych diamentach (odniesione do sektora {001}

Kuboktaedryczny Oktaedryczny

diament Sumitomo | diament De Beersa
Sektor | A®g [“] I %‘! AOg ["] l a4
f1133 ') B8 R29x107% 28 P TaxioT®
{001} 0 0 0 0

{113} | 40 |-12x105| 35 |-1.0x1075
{o11} 40 o 1131078 40 _|-18x10°°

Przytoczone wartoéci sg zblizone do wartoéci uzykanych z udzialem autora w
wysokodyspersyjnych pomiarach synchrotronowych [41, 42]. W pracach tych
znaleziono nastepujacy zwiazek zmiany stale] sieci z koncentracja podstawieniowego
azotu: :

%“ = (295 + 0.14) x 10~y (76)
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gdzie p jest wspStczynnikiem absorpcji w cm ™! dla promieniowania o liczbie falowej
1130 cm™!, proporcjonalnym do koncentracji azotu.

Zmierzona w centralnym sektorze (001) diamentu Sumitomo wartos¢
wspdtezynnika absorpcji w podczerwieni dla liczby falowej 1130 cm™ byla bliska 3.0
cm™!. Przy zastosowaniu wzoru (77) mozna otrzymaé wartoé¢ 22 réwna 9.1x107S.

W diamencie Sumitomo obserwowano mniejsza réznice parametru sieciowego
miedzy sektorami {111} i 001} niz w plytkach wycigtych z diamentu De Beersa.
Moze to mie¢ zwiazek z bardziej kubiczng postaciag diamentu Sumitomo, charak-
terystyczna dla wzrostu w nizszej temperaturze, co moze by¢ potwierdzeniem ob-
serwacji Satoh i. wsp. [154], ze krysztaly rosnace w nizszych temperaturach
maja podobng koncentracje azotu w sektorach {001} i {111}. Rdznica parametru
sieciowego (A?), migdzy ramionami "krzyza maltariskiego” jest mniejsza niz 2x 10~°.

5, ZASTOSOWANIA NOWYCH MODYFIKACJI METOD TOPOGRAFII
SYNCHROTRONOWE]J W BADANIACH DIAMENTOW

W badaniach diamentéw topografie dwukrystaliczna zastosowano réwniez w ge-
ometrii transmisyjnej. Przyklad synchrotronowego topogramu transmisyjnego dia-
mentu Sumitomo w uktadzie 133s;,-022, z promieniowaniem 1.03 A pokazano na
rysunku 52.

Podobnie jak w [155] widoczne jest pewne podobienistwo transmisyjnych to-
pograméw jednokrystalicznych i dwukrystalicznych. Nastepujace cechy topogramow
dwukrystalicznych sa jednak rézne:

1. obszar wokdl defektéw dostarczajacych czarnego kontrastu jest wigkszy; w
szczegolnoéci obrazy linii dyslokacyjnych sa znacznie szersze.

2. obserwuje sig liczniejsze prazki interferencyjne i s3 one bardziej wyrazne.

3. kontrast jest zalezny od miejsca krzywej odbicia. Obserwowano silniejsze
lub stabsze odwzorowania réznych rejonéw krysztalu i powstawanie réznych
prazkow interferencyjnych.

Transmisyjne topogramy dwukrystaliczne nie zapewnialy praktycznej mozliwosci
oszacowan réznic stalej sieci.
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Rys. 52. Transmisyjny synchrotronowy topogram dwukrystaliczny uzyskany w
promieniowaniu 1.09 A w ukladzie 1335;,-022,. Wektor dyfrakcyjny jest polozony w
plaszczyznie poziomej w lewo. Powierzchnia blizsza zarodzi jest blizsza obserwatora i

jest powierzchnig wyjsciowg dla promieniowania.

Jednym z eksperymentéw dotyczacych transmisyjnej topografii dwukrystalicz-
nej byla obserwacja efektu stereoskopowego, uzyskiwanego metoda Haruta [152]
w synchrotronowym ukltadzie 133g;,-022,. Zasada metody Haruta [156] polega
na wykonaniu pary topograméw przy obrocie probki wokol wektora dyfrakcji w
jedna i drugg strong o pewien maly kat, w aktualnym przypadku réwny +2,5°.
Z powodu silnej zaleznosci obrazu od ustawienia katowego dla kazdej z pozycji
wokél wektora dyfrakcji wykonano serie topograméw w réznych punktach krzywej
odbicia ze skokiem katowym 0.5”. Efekt stereoskopowy obserwowano dobierajac
pary topograméw o réwnowaznych polozeniach katowych, kierujac sig¢ przy tym
podobienstwem obrazéw.

Dobry efekt stereoskopowy zaobserwowano w przypadku kontrastu
bezposredniego, na prazkach interferencyjnych wzdluz dyslokacji i czesci prazkéw
zwigzanych z fragmentami wewngtrznych granic sektoréw.

Ciekawy efekt wystapit w przypadku ukladu prazkow w lewym gérnym narozu
topogramu na rysunku 52. W obserwacji stereoskopowej widoczne one byly
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na powierzchni wyjsciowej dla promieniowania. Jednoczesnie szczegdly geom-
etryczne wskazywaly ha zwigzek tych prazkéw z defektami znajdujacymi sig
blisko powierzchni wejsciowej. Na podstawie wynikéw uzyskanych réznymi meto-
dami ustalono, ze wspomniane prazki sa spowodowane przez fragmenty granicy
miedzysektorowej 1 znajdujacy si¢ w poblizu blad ulozenia.

Kontrast bezposredni transmitowany jest z miejsca powstania wzdluz wiazki
odbitej i powinien dawac dobry efekt przestrzenny, jak dla topografii jednokrys-
talicznej. Prazki interferencyjne sa wynikiem interferencji pdl falowych. Zaréwno
kierunek propagacji pol falowych jak i efektéw dyfrakcyjnych moga znacznie od-
biegaé od kierunku wigzki ugietej, szczegolnie dla pdl falowych odpowiadajacych
punktom wzbudzenia w sérodkowej czesci hiperboli dyspersji. Szereg efektow
dyfrakcyjnych moze sie propagowal w sposob zlozony wewnatrz krysztalu i ulegac
wyraznemu podzialowi na wiazke transmitowana i ugieta przy samej powierzchni.
Kontrast taki powinien by¢ wtedy widoczny na powierzchni, podobnie jak np. od-
wzorowania z kontrastem anomalnym.

Innym eksperymentem dyfrakcyjnym byla jednoczesna obserwacja wigzki odbite;
1 transmitowanej w przypadku odbiciowym. Aktualnie obserwacje wiazki transmi-
towanej w przypadku odbiciowym prowadzono na diamencie Sumitomo [150, 157],
ktory traktowac mozna jako plytke o grubosci 1.5 mm o dwdch duzych polerowanych
powierzchniach. Eksperyment przeprowadzono na stacji 7.6 w ukladzie dwukrys-
talicznym z refleksem \1’1_115 na monochromatorze krzemowym i symetrycznym
odbiciem 008 na diamencie. Przy kacie Bragga 65° wybierano promieniowanie
0.802 A. Topogramy w wigzce odbitej K i transmitowanej Ko byly reje-
strowane réwnolegle. Topogramy naswietlano w dwéch seriach réznigcych sig azy-
mutem obrotu wokét wektora dyfrakeji o 180°. Reprezentatywna parg topograméw
pokazano na rysunku 53.

Odpowiednios¢ migdzy topogramami Ky i Ko nie jest latwa do oceny z powodu
roznego rzutowania obrazu. Dla latwiejszych poréwnan topogram K pokazano
odwrécony w strone wiazki, podczas gdy topogram K, odwrocony w strong prze-
ciwng. Po obrocie o 180° wokél wektora dyfrakcji rzutowanie w wigzce transmi-
towanej bedzie takie same, jak poprzednio w wiazce odbitej, a dla wiazki odbitej,
jak poprzednio w wigzce transmitowanej. Pomocne w rozréznianiu szczegdotow,
odpowiednie rzuty zarysu geometrycznego i sektoréw wzrostu na powierzchniach
polerowanych diamentu Sumitomo przedstawiono na rysunku 54.
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Rys. 53. Przykladowa para topograméw diamentu Sumitomo w przypadku odbiciowym
dla wigzki odbitej - a. i transmitowane;j - b.

Rys. 54. Szkic diamentu Sumitomo w rzutach odpowiadaj;c;th rozwazanym na poprzed-
nich rysunkach topogramom w wigzkach Koi K».
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Szerokoéé poléwkowa aktualnych krzywych eksperymentalnych wynosita 6.5 i
byta znacznie wigksza od szerokosci krzywej teoretycznej wynoszacej 0.6”. Krzywe
teoretyczne odbidia i transmisji, z bardzo gestymi maksimami pobocznymi przed-
stawiono wczesniej na rysunku 4. Poszerzenie krzywych eksperymentalnych jest wy-
nikiem obecnoéci sektoréw o réznych parametrach sieciowych (42) rzedu 6.3-1075, a
takze Scian bocznych. Pewna role moga grac réwniez wahania parametru sieciowego
w centralnym sektorze (001) ujawniane np. na topogramach sekcyjnych. Z kolei
mozna zaobserwowac, ze maksima dyfrakcyjne niektorych niskoazotowych sektorow
sa bliskie 1”.

Absorpcja fotoelektryczna promieniowania 0.802A w diamencie wynosi okolo 2.5
cm~!. Plytka diamentu o grubosci 1.5mm pochlania o tej dlugosci fali, padajace
pod katem 65° w okolo 60 %. W grubym przyblizeniu odbicie wigzki powoduje
ostabienie intensywnosci wiazki transmitowanej. Obszary odbijajace pojawiac si¢
beda na topogramach Ko jako obszary silniej naswietlone, a na topogramach K
jako obszary slabiej naswietlone.

Z uzyskanych wynikéw mozna wnioskowac, ze kontrast na topogramach w wiazce
transmitowanej produkowany jest w nieco szerszym zakresie niz kontrast na to-
pogramie w wiazce odbitej K. Moze by¢ to wynikiem dodatniego efektu Borrmanna
obecnego po wysokokatowe;j stronie maksimum dyfrakcyjnego. Wniosek ten wydaje
si¢ potwierdzac obserwacja, ze topogramy Ko wykazuja wiecej szczegotow sektorow
odbijajacych promieniowanie pod wigkszymi katami.

Topogramy w wigzce transmitowanej K odwzorowuja znacznie wyraznie]
szczegdty krysztatu znajdujace sig blizej powierzchni wyjsciowej, podczas gdy to-
pogramy Kj, wigcej detali znajdujacych sig blizej powierzchni wejsciowej. Jednym z
tego powodow jest to, ze wigzka odbita od dolnych partii krysztatu jest pochtaniana
silnie;j.

W krysztale mogg zachodzié zjawiska ekstynkcji, wyginania torow propagacji,
rozkladu pél falowych i wymiany energii miedzy wiazka transmitowana i odbita.
Wszystkie te zjawiska mogg powodowac dalsze niekomplementarnosci topograméw
w wiazce odbitej i transmitowane;j.

Dowodem redystrybucji energii migdzy wiazka odbita i transmitowana jest, ze w
wigzce K, niektére rejony krysztalu odwzorowywane s3 ciemniej niz cien krysztahu,
a nawet ciemniej niz tlo wokdt krysztatu. Jak mozna ocenié z krzywej transmisji na
' rysunku 4 b, efekt Borrmanna jest za staby dla wywolania takiego efektu.
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W aktualnych eksperymentach uzyskano widzialnoé¢ dyslokacji na topogramach
w wigzce transmitowanej K. Sa one wzglednie stabe, a ponadto wigksza czesé kon-
trastu wydaje si¢ pochodzi¢ z punktu ich wyjscia na powierzchnie wejsciowa dla
promieniowania. Tylko wyjagtkowo mozna rozrézni¢ obrazy glebszych partii linii
dyslokacyjnych. Dyslokacje sa najlepiej widoczne we fragmentach topograrnu znaj-
dujacych si¢ w polozeniu na zboczu krzywej odbicia.

Pary topograméw Ky i K, dostarczyly réwniez pewnej informacji odnoénie
wewnetrzne] struktury sektoréw wzrostu. Na niektorych z topograméw widoczne
byly rozdzielone fragmenty wysokoazotowych sektorow wewnatrz krysztalu, np.
fragmentéw sektora {311} na rysunku 53 a. Mozna réwniez zaobserwowac, ze pasma
wzrostu powodujg kontrasty na granicach niektorych sektorow wzrostu.

Otrzymane pary topograméw K i K, nie wykazuja wielu prazkéw interferen-
cyjnych. Dzieje sie tak z powodu obecnosci defektow, szczegdlnie pasm wzrostu.
Pewne szczegdty mogace by¢ interpretowane jako prazki interferencyjne sa widoczne
w poblizu scian bocznych iluminowanych przez wiazke padajaca na topogramach
KB W tym wypadku wiazka wchodzaca przez boczne sciany ulega dyfrakcji w
przypadku Lauego. Na jednym z topograméw zaobserwowano prazki Borrmanna-
Lehmanna, powstajace w wyniku interferencji promieniowania odbitego wstecznie
od powierzchni wyjsciowej i fali wzbudzonej przez powierzchnig boczna.

6. WNIOSKI

Przedstawione badania monokrysztalow i1 warstw cienkich za pomoca me-
tod rentgenowskich, z zastosowaniem konwencjonalnych i synchrotronowych
zrédel promieniowania rentgenowskiego prowadzono w dwu laczacych sie aspek-
tach. Pierwszy z tych aspektéw dotyczyl badan kontrastu teoretycznego zjawisk
dyfrakcyjnych wystepujacych przy odwzorowaniach topograficznych 1 badaniu
krzywych dyfrakcyjnych. Drugi aspekt dotyczyl zagadnienn materialowych, w
ktdrych rozwigzaniu w istotny sposéb wykorzystywano przeprowadzone obserwacje
dotyczace kontrastu teoretycznego réznych defektow.

Pierwsza czes¢ pracy poswigcono analizie zjawisk dyfrakcyjnych, z wykorzys-
taniem symulacji obrazéw dyfrakcyjnych. Prowadzono badania teoretycznych
obrazéw dyslokacji i wtracenn dla odbiciowej metody spektrometru dwukrysta-
licznego i poréwnania ich z obrazami eksperymentalnymi. Do tych celéw is-
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totnie rozwinieto metodyke badari numerycznych. Opracowano programy nu-
meryczne zakladajace skoriczona grubos¢ krysztalu i uwzgledniajace rozbieznosc
wiazki padajace] i ewentualna obecnos¢ warstwy epitaksjalnej. Opracowano réwniez
nowe procedury obliczer pdl deformacji defektéw. Dzigki uwzglednieniu rozbieznosci
wigzki poprawiono zgodnos¢ topograméw teoretycznych i eksperymentalnych przez
wytlumienie czesci obrazéw interferencyjnych.

Najbardziej skomplikowang procedurg obliczen pdl deformacji opracowano dla
symulacji obrazéw dyslokacji wychodzacej na powierzchni¢ pod dowolnym katem z
uwzglednieniem wszystkich mozliwych skladowych wektora Burgersa. Umozliwilo
to m.in. badanie zmian kontrastu w réznych refleksach. Poréwnywano réwniez
symulowane obrazy ujs¢ dyslokacji w przypadkach rézniacych sig¢ absorpcja oraz
przy obecnosci warstw epitaksjalnych.

Zaobserwowano zmniejszanie si¢ udzialu efektow interferencyjnych na rzecz
rozety zwigzanej z bezposrednim kontrastem dylatacyjno-orientacyjnym w miarg
zwiekszania si¢ absorpcji. Potwierdzono odpowiednios¢ rozety z konturami zmian
polozenia maksimum odbicia, a przez to stosowalnosc przyblizenia kontrastu zapro-
ponowanego przez Bonsego.

Przeanalizowano zasadnicze réznice topograficznego kontrastu dyslokacji i
wtracen. Analiza ta umozliwita m.in. znalezienie argumentéw potwierdzajacych
wystepowanie obydwu tych typow defektow w strukturze komoérkowej dyslokacji.

Stwierdzono podobie‘ﬁstwo. obrazu dyslokacji wychodzacej na powierzchnig
warstwy epitaksjalnej w analogicznych punktach maksimum warstwy 1 podloza.
Przeprowadzono réwniez symulacje obrazow przecie¢ dyslokacji niedopasowania i
wtracen w warstwach epitaksjalnych.

Wykonano synchrotronowe odbiciowe topogramy sekcyjne plytek diamentu syn-
tetycznego, zawierajace liczne uklady prazkéw interferencyjnych. Przeanalizowano
teoretyczne obrazy dyslokacji i prazkéw Pendellosung dla odbiciowej topografii sek-
cyjnej, do otrzymania ktérych zastosowano catkowanie réwnan Takagi-Taupin ze
zmiennym krokiem. Ustalono, ze dodatkowa kolimacja powoduje lepsza widzialnos¢
szeregu prazkow przy duzej szerokosci szczeliny.

Otrzymano obrazy prazkéw interferencyjnych na bledach ulozenia w przy-
padku Bragga w diamencie za pomoca synchrotronowej topografii dwukrysta-
licznej.  Obrazy te byly zgodne z przyblizeniami teoretycznymi uzyskanymi
przez zastosowanie teorii fali plaskiej. Stwierdzono mozliwos¢ identyfikacji typu
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bledu ulozenia na podstawie fazy startowej pierwszego prazka i potwierdzono
wystepowanie w diamentach wewngtrznego typu bledéw ulozenia.

W drugiej czgsci pracy przedstawiono obserwacje o charakterze materialowym
uzyskane z wykorzystaniem w istotnym stopniu wynikéw badan zjawisk dyfrak-
cyjnych.

Przeprowadzono badania znacznej liczby monokrysztaléw pdlprzewodnikéw
typu ATYBY, w tym szczegdlnie monokrysztaléw GaAs o réznych typach
domieszkowania, otrzymywanych metodami Czochralskiego i HGF. Stwierdzono, ze
obraz defektéw zalezy w pierwszym rzedzie od typu i poziomu domieszkowania.

Na podstawie probek wycietych wzdhuz kierunku wzrostu krysztalow ustalono,
ze powstawanie tzw. struktury komorkowej nie wykazuje zwiazku z ukiadem
powierzchni wzrostu, jest natomiast wynikiem grupowania si¢ dyslokacji
poruszajacych si¢ pod wplywem naprezen.

Stwierdzono istotng réznice struktury komorkowej ze struktura pojawiajaca
sie wskutek niestabilnosci powierzchni wzrostu i komérkowym wzrostem krysztalu
w dlugich kanalach. Wzrost taki zaobserwowano w przypadku krysztalow silnie
domieszkowanych indem, zaréwno z metody Czochralskiego jak i HGF

Prowadzono badania odksztalceri i naprezen w monokrysztalach A”"'BY za
pomoca réwnoczesnego stosowania odbiciowej topografii dwukrystalicznej i me-
tod polaryskopowych. Ustalono, ze topogramy dwukrystaliczne ujawniaja w pier-
wszym rzedzie lokalne zmiany orientacji, a w mniejszym zakresie zmiany odleglosci
miedzyplaszczyznowych. Znaleziono odpowiednios¢ obszaréw najwigkszych, ujaw-
nianych polaryskopowo naprezeri i obszaréw najsilniejszych zmian orientacji.

Opracowano nowg metode pomiaru bezwzglednej wartosci stalej sieci dos-
tosowang do spektrometréw dwukrystalicznych. Za pomoca tej metody przeprowad-
zono pomiary stalej sieci w monokrysztatach Y AG' domieszkowanych neodymem,
potwierdzajac wzrost stalej sieci wzdhuz wyciaganego krysztalu zwigzany z wzrostem
koncentracji neodymu. Zastosowanie metod odbiciowych pozwolilo na stwierdzenie,
ze wickszos¢ defektow typu "solute trails” w monokrysztatach Y AG zawiera mate-
rial réznigcy sie nieznacznie stalg sieci.

Przeprowadzono identyfikacje defektéw w szeregu probkach duzych diamentéw
syntetycznych, w tym duzej liczby dyslokacji i sektoréw wzrostu na polerowanych
powierzchniach diamentéw. Ustalono, ze wigkszoé¢ dyslokacji w diamentach zostata
wygenerowana przez wtracenia metaliczne. Za pomoca spektrometru dwukrystalicz-
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nego przeprowadzono pomiary réznic stalej sieci migdzy sektorami zawierajacymi
rézna koncentracje azotu z dokladnoscig 1.5 x 1078,

Przeprowadzono badania efektu stereoskopowego na parach transmisyjnych to-
pograméw dwukrystalicznych wykazujac réznice efektu stereoskopowego w przy-
padku réznych prazkéw interferencyjnych.

Zarejestrowano pary topograméw w wiazce Ky i Kj w synchrotronowej odbi-
ciowe] topografii dwukrystalicznej na diamencie syntetycznym. Uzyskano odwzoro-
wania m.in. dyslokacji w wiazce przechodzacej, oraz znaleziono dowody redystry-
bucji promieniowania miedzy wigzka padajaca a odbita.

Prowadzone w niniejsze] pracy badania warstw epitaksjalnych dotyczyly
okreslania rzeczywistego wspdlczynnika niedopasowania oraz oceny odksztalcen i
naprezen. Przerowadzono bezposrednie badania odksztalcen sieci na drodze pomiaru
kata miedzyplaszczyznowego. Metoda ta zostata udoskonalona w stosunku do wersji
zaproponowanej przez autora w ramach pracy doktorskiej [10, 11].

BIBLIOGRAFIA

[1] Bonse U., Kappler E.: Rontgenographisches Abbildung des Verzerrungsfeldes
einzelner Versetzungen in Germanium-Einkristallen. Z. Naturforsch., 214,
1958, 16

(2] Bonse U.: Zur rontgenographishen Bestimmung des Types einzelner Verset-
zungen in Germanium-FEinkristallen. Z. Physik, 153, 1958, 278

[3] Renninger M. : Beitrage zur doppeldiffraktometrische Kristall- Topographie mit
Rontgenstrahlen. Z. angew. Phys., 19, 1965, 20

[4] Bedynska T.: Contrast of Dislocation Image in the Bragg-case. Phys. Stat.
Sol. (a), 18, 1973, 147

[5] Bedyriska T., Bubakova R. Sourek M.: Comparison between ezperimental and
theoretical dislocation image for the Bragg case. Phys. Stat. Sol. (a), 36,
1976, 509

[6] Taupin D.: Pretision de quelques images de dislocations par transmission des
rayons X (cas de Laue symétrique). Acta Cryst., 23, 1967, 25

95


http://rcin.org.pl

[7] Authier A., Malgrange C., Tournarie M.: Etude theéorique de la propagation
des rayons X dans un cristal parfait ou legérement déformé. Acta Cryst.
A24, 1968, 126

[8] Gronkowski J.: X-ray diffraction contrast of the dislocation image in the Bragg-
case. Phys. Stat. Sol. (a), 57, 1980, 105

[9] Riglet P., Sauvage M., J.F. Petroff, Epelboin Y.: Synchrotron-radiation plane-
wave topography II. Comparison between ezperiments and computer simu-
lations for misfit-dislocation images in III-V heterojunctions. Phil. Mag..
A42, 1980, 339

[10] Wierzchowski W.: Double-crystal topographic investgation of misfit disloca-
tions in silicon epitazial layers. Phys. Stat. Sol. (a), 88, 1985, 77

[11] Wierzchowski W.: Odwzorowywanie dyslokacji w krzemowych warstwach epi-
taksjalnych metodami odbiciowymi rentgenowskiej topografic dyfrakcyjne;.
Prace ITME, 11, 1984

[12] Wierzchowski W.: Odwzorowywanie dyslokacji w krzemowych warstwach epi-
taksjalnych metodami odbiciowymi rentgenowskiej topografii dyfrakcyjne;.
Praca doktorska, Warszawa - Instytut Fizyki PAN, 1982

[13] Spirkl W., Tanner B.K., Whitehouse C., Barnett S.J., Cullis A.G., Johnson
A.D., Keir A., Usher B., Clark G.E., Hogg C.R., Lunn B.: Simulation
of X-ray reflection topographs from misfit dislocations. Phil. Mag., A 69,
1994, 221

[14] Epelboin Y., Soyer A.: Simulation of X-ray traverse topographs by means of a
computer. Acta Cryst., A41, 1985, 61

[15] Soyer A., Epelboin Y., Morris F.: The use of an array processor for the sim-
ulation of X-ray topographs. J. Appl. Cryst., 18, 1984, 85

[16] Epelboin Y. Problems in the numerical calculation of the contrast on defects
in X-ray traverse topographs. Acta Cryst., A 33, 1977, 758

[17] Carvalho C.A.M., Epelboin Y.: Simulation of X-ray topographs, a new method
to calculate the diffracted field. Acta Cryst., A49, 1993 s. 460

[18] Carvalho C.A.M., Epelboin Y.: Simulation of X-ray topographs and syn-
chrotron Laue topographs: application of the reciprocity theorem. Acta
Cryst., A49, 1993, 467

96


http://rcin.org.pl

[19] Kato N., Usami K., Katagawa T.: The X-ray diffraction images of stacking
faults. Adv. X-Ray Analysis. 10, 1967, 46

[20] Kato N.: w X-ray diffraction. Ed. by L.V. Azaroff, R. Kaplov, N. Kato, R.J
Weiss, A.J.C. Wilson, R.A. Young, roz. 3-5, 1974, 176-438

[21] Authier A.: ”Contrast of a stacking fault on X-ray topographs. Phys. Stat.
Sol., 27, 1968, 77

[22] Jiang S., Lang A.R.: Stacking fault contrast in X-ray diffraction: a high-
resolution ezperimental study. Proc. R. Soc. Lond., A388, 1983, 249

(23] Kowalski G., Lang A.R.: Developements in computer simulation of X-ray
diffraction contrast images of stacking faults. J. Appl. Cryst., 19, 1986,
224

[24] Kowalski G., Lang A.R., Makepeace A.P.W., Moore M.: Studies of stacking
fault contrast by synchrotron X-ray section topography. J. Appl. Cryst., 22,
1089, 410

[25] Fewster P.F.: A high-resolution multiple-crystal, multiple-reflection diffrac-
tometr. J. Appl. Cryst., 22, 1989, 64

[26] Bartels W.J., Hornstra J.: X-ray diffraction of multilayers and superlattices.
Acta Cryst, A 42, 1986, 539

[27] Speriosu V.S., Vreeland T. Jr.: X-ray rocking curve analysis of superlattices.
J. Appl. Phys.; 56, 1984, 1591

(28] Gaca J., Wéjck M.:. X-ray diffractometric characterization of the
GaAsP/GaAs and InGaAs/GaAP superlattices grown on offcut GaAs(001)

substrate by means of the reciprocal space mapping. Appl. Phys. Lett., 65,
1994, 997

[29] Sass J.: The evaluation of strain relazation in GaAsP/GaAs multilayer struc-
ture grown on misoriented GaAs substrate. Proc SPIF 1845, 1993, 195

[30] Miltat J.: Stress/strain distribution around implantation bountaries III. Mag-
netization distribution around non-implanted discs in ferromagnetic garnet
epilayers supporting bubbles. Phil. Mag., A 57, 1988, 702

[31] Zaus R.: An improved deviation parameter for the simulation of dynamical

X-ray diffraction on epitazic heterostructures. J. Appl. Cryst., 26, 1993,
801

97


http://rcin.org.pl

[32] Fatemi M., Thompson P.E., Chandhuri R., Shah S.: Double-crystal X-
ray analysis of strain distribution in rapid thermal annealed Si-implanted
GaAs. J. Appl. Phys., 68, 1990, 3694

[33] Kyutt R.N., Petrashen P.V., Sorokin L.M.: Strain profiles in ion-doped silicon
obtained from X-ray curves. Phys. Stat. Sol. (a), 60, 1980, 381

[34] Wieteska K., Wierzchowski W.: The Bragg-case diffraction patterns of silicon
implanted with high energy a-particles. Phys. Stat. Sol. (a) (w druku)

[35] Wieteska K., Wierzchowski W., Maurin J.: The investigation of Bragg-case
diffraction patterns in ion-implanted layer. Nukleonika (w druku)

[36] Wieteska K., Wierzchowski W., Maurin J.: The Bragg-case diffraction patterns
of 1on-implanted layer. Acta Cryst., A 49 Suplement, 1993, S 365

[37] Bubdkova R.: Ezact adjustment of monocrystals on many-crystal X-ray
equipement. Czech. J. Phys., B 12, 1962, 695

[38] Godwod K., Kowalczyk R. Szmid Z.: Application of a precise double X-ray
spectrometer for accurate lattice parameter determination. Phys. Stat. Sol.
(a), 21, 1974, 227

[39] Wierzchowski W.: Double crystal investigation of silicon epitazial layers. Acta
Cryst., A34 Suplement, 1978, S 225

[40] Robert M.C., Lefaucheux F, Sauvage M., Ribet M.: Quantitative lattice pa-
rameter mapping in Sr(NOs); and Ba(NOs), crystals. J. Cryst. Growth,
52, 1981, 976

[41] Lang A.R., Moore M., Makepeace A.P.W., Wierzchowski W., Welbourn C.M.:
On the dilatation of synthetic type Ib diamond by substitutional nitrogen.
Phil. Trans. R. Soc. Lond., A 337, 1991, 497

[42] Lang A.R., Makepeace A.P.W., Moore M., Wierzchowski W.: Optical and
synchrotron X-ray diffractometric studies of nitrogen impurity in synthetic
diamond. Acta Cryst., A 46 Suplement, 1990, C 431

[43] Uragami T.: Pendellésung fringes in Bragg case. J. Phys. Soc. Japan, 27,
1969, 147

[44] Lang A.R., Mai Zhen-Hong: Pendellosung interference in the Bragg reflezion
of X-rays from a crystal surface. Proc. Roy. Soc., A368, 1979, 313

98


http://rcin.org.pl

[45] Uragami T.S.: Pendellosung fringes in Bragg case in a crystal of finite thick-
ness. J. Phys. Soc. Japan, 28, 1970, 1508

[46] Afanasev A.M., Kohn V.G.: Dynamical theory of X-ray diffraction in crystals
with defects. Acta Cryst., A27, 1971, 421

[47) Zielifiska-Rohozinska E.: X-ray section topography in the Bragg-case. Phys.
Stat. Sol. (a), 59 1980, 317

[48] Misiuk-Bgk J., Gronkowski J., Hartwig J., Wierzchowski W.: X-ray spherical-
wave diffraction in the Bragg-case for bent Si crystals. Phys. Stat. Sol. (a),
99, 1987, 345

[49] Bak-Misiuk J., Gronkowski J., Hartwig J., Wierzchowski W.: Interference pat-
tern of bent Si crystals in the Bragg-case of X-ray diffraction. Proceedings
of 7th International School Defects in Crystals, Szczyrk, May 23-30, 1985,
Ed. E. Mizera, World Scientific, 1986, 132

[50] Petrasen P.V.: Cisliennoe postroenie funkcjej Grina dinamiceskowo rasiejanija

rentgenovskich luéej. Fiz. Tverd. Tela, 18, 1976, 3729

[61] Epelboin Y.: A new varying step algorithm for simulation of X-ray topographs.
Acta Cryst., A37, 1981, 112

[52] Kuwamoto H., Holmes D.E.: Dislocation reduction in large-diameter LEC
GaAs growth. II Microstructural characterization. J. Cryst. Growth, 91,
1988, 567

[53] Hoshikawa K., Nakanishi H., Kohda H., Sasaura M.: Liquid encapsulated ver-
tical Bridgman growth of large diameter, low dislocation density, semi-
insulating GaAs. J. Cryst. Growth, 94, 1989, 643

[54] Fornari R., Paorici C., Zanotti L., Zucalli G.: ”Dislocation-free silicon-doped
gallium arsenide grown by LEC procedure. J. Cryst. Growth, 63, 1983, 415

[55] Grant-Elliot A., Flat A., Verwater D.A.: Silicon incorporation in LEC growth
of single crystal gallium arsenide. J. Cryst. Growth, 121, 1992, 349

[56] Yamada K., Kohda H., Nakanishi H., Hoshikawa K.: Elimination of grown-
in dislocations in In-doped liquid encapsulated Czochralski GaAs. J. Cryst.
Growth, 78, 1986, 36

[57] Nakajima M., Fujii T., Ishida K.: A study of dislocations in In-doped LEC
GaAs crystals. J. Cryst. Growth, 84, 1987, 295

99


http://rcin.org.pl

[58] Chabli A., Molva E., George A., Bertin F., Bunod B., Bletry J.: ”Photolu-
minescence studies near residual dislocations in In-alloyed GaAs. E-MRS,
Strasbourg, June 1986, 27

[59] Ponce F.A., Wang F.C,, Hiskes R.: Structure of defects in semi-insulating
LEC GaAs crystals. Semi-Insulating I1I-V materials, Kah-nee-ta OR-USA
24-26 April 1984, Shiva publishing 1984, 68

[60] Kitano T., Ishikawa T., Matsui J.: Contrast formation around the cell walls in
equi-lattice-spacing mapping X-ray topographs for an undoped GaAs crys-
tal. Phys. Stat. Sol. (a), 115, 1989, 383

[61] Franzosi P., Salviati G.: Investigation of crystal defects in GaAs by X-ray to-
pography and SEM trasmission cathodoluminescence. Materials Chemistry
and Physics, 9, 1983, 321

[62] Zieliriska-Rohozifiska E.: X-ray topographic investigation of cellular structure
in semi-insulating GaAs. J. Cryst. Growth, 87, 1988, 154

[63] Korytar D, Daniska V., Priecel 1., Babinsky M.: Large area X-ray and CL
study of GaAs. J. Cryst. Growth, 121, 1992, 440

[64] Korytér D.: Point-like and extended defects in Si and GaAs. J. Cryst. Growth,
126, 1993, 30

[65] Sekiguchi T., Sumino K.: Interaction between dislocations and non-radiative
recombination centers in GaAs. Jap. J. Appl. Phys., 26, 1987, L 179

[66] Kamejima T., Shimura F., Matsumoto Y., Watanabe H., Matsui J.: Rle of
dislocations in semi-insulation mechanism in undoped LEC-groun GaAs.
Jap. J. Appl. Phys., 21, 1982, L 721

[67] Schumann B.: The defect structure of highly doped gallium arsenide. Kristall
und Technik, 11, 1976, 41

[68] Schulz M., Schumann B., Sarodnik R., Schaeffer H.: Zur Charakterisierung
von hochdotierten GaAs- Einkristallen. Kristall und Technik, 8, 1973, 1421

[69] Pichaud B., Burle-Durbec N., Minari F., Duseax M.: Study of dislocations
in highly In doped GaAs crystals grown by liquid encapsulated Czochralski
technique. J. Cryst Growth, 71, 1985, 648

100


http://rcin.org.pl

[70] Pichaud B., Minari F., Billia B.: Capabilities of X-ray topography for studying
interfacial instabilities during directional solidification. J. Cryst. Growth,
80, 1987, 469

[71] Minari F., Billia B.: Characterization of the cellular growth structure of GaAs
- 0.2 at % In by X-ray topography. Acta Cryst., A 49 Suplement, 1993, S
362

[72] Minari F., Billia B.: Mized cells in directional solidification of In-doped GaAs;
cellular profile and shape-induced stresses. J. Crystal Growth, 140, 1994,
264

[73] Tanner B.K., Barnett S.J., Hill M.J.: X-ray double-crystal topographic studies
of III-V compounds. Inst. Phys. Conf. Ser., 76, 1985, Section 10, 429

[74] Clackson S.G., Moore M., Kitching S.A.: X-ray topography of gallium arsenide
used for MESFET fabrication. Semicond. Science. Technol., 7, 1992, 12

[75] Jenichen B., Kohler R., Mohling W.: Double-crystal topography compensating
for the strain in pocessed samples. Phys. Stat. Sol. (a), 79, 1985, 79

[76] Mohling W.: ”Versatility and limitations of double-crystal reflection topogra-
phy for dislocation imaging. Cryst. Rev., 2, 1989, 89

[77] Mohling W., Weishart H., Bauser E.: Nature of dislocations promoting growth

in a liquid phase epitazy of gallium arsenide. J. Cryst. Growth., 130, 1993,
466

(78] Ishikawa T., Kitano T., Matsui J.: Synchrotron plane wave X-ray topography
of GaAs with a separate (+,+) monochro-collimator. Jap. J. Appl. Phys.,
24, 1985, L 968

[79] Kitano T., Matsui J., Ishikawa T.: X-ray topography eramination of lattice
distoritons in LEC-grown GaAs single crystals. Jap. J. Appl. Phys., 24,
1985, L 948

[80] Nakajima M., Sato T., Inada T., Fukuda T., Ishida K.: Study of nonstoi-
chometry in undoped semi-insulating GaAs using precise lattice parameter
measurements. Appl. Phys. Lett., 49, 1986, 1251

[81] Okada Y., Tokumaru Y., Katoda Y.: Dependence of lattice parameter on
elastic strain and composition in Czochralski grown GaAs. Appl. Phys.
Lett., 48, 1986, 974

101


http://rcin.org.pl

[82] Cockayne B., Roslington J.M., Vere A.M.: Macroscopic strains in facetted
regions of garnet crystals. J. Mater. Sci., 8 1973, 382

[83] Hurle D.T.J., Cockayne B.: Defects and their detectability in melt-grown crys-
tals. Proceedings of the Nato Advanced Study Institute of Crystal Growth
Defects by X-Ray Methods, August 1979, Durham University, Ed. by B.K.
Tanner, D.K. Bowen. Plenum Press, 1980, 46

[84] Cockayne B: Developments in melt-grown ozide crystals. J. Cryst. Growth,
42, 1968, 405

[85] Belouet C.: About the crystalline perfection of Nd-doped YAG single-crystals.
J. Cryst. Growth, 15, 1972, 188

[86] Roberts K.J., Elwell D.: Correlation between growth hillocks and dislocations
on the {110} faces of fluz grown yttrium aluminium garnet. J. Cryst.
Growth, 62, 1983, 449

[87] Tolksdorf W., Strocka B., Welz B.: Growth of seeded and unseeded yttrium gar-
net crystals from high temperature solutions studied by induced striatons.
J. Cryst. Growth, 65, 1983, 549

[88] Gao D., Li M., Feng Y.: X-ray double-crystal diffraction topographic study
of striations and facets in YAG:Nd single crystals. Journal of Synthetic
Crystals (pismo chinskie), 17, 1988, 37 |

[89] Gao D., Li M., Cui Y., Feng Y.: Studies on the relative change of the lattice
constant in YAG:Nd by X-ray double-crystal topography. Journal of the
Chinese Rare Earth Society, 5, 1987, 33

[90] GaoD.,CuiY.,Li M., Feng Y., Zhang Z.: Observations on defects in YAG:Nd
single crystals by X-ray double-crystal topography. Journal of Synthetic
Crystals (pismo chinskie), 16, 1987, 290

[91] Mai Z., Ge P., Cu I, Shu F., Xiao N., Wu L.: The observation of defects in
YAG single crystal by X-ray transmission topography. Acta Phys. Sinnica,
30, 1981, 417

[92] Bagdasarov H.S.: Problemy sinteza tugoplavkich opticeskich monokristallow.
Rost Kristallov, XII, 1977, 179

[93] Bagdasarov H.S., Bolotina N.B., Kalinin V.I., Kariagin V.F., Kuzmin B.V.,
Muradian L.A., Riadnow S.N., Uiukin E.M., Cernaia T.S., Fedorov E.A.

102


http://rcin.org.pl

Cudakov V.C., Simonov V.L: Fotoinducirovannyj effiekt i realnaja struk-
tura kristallov ittrij-aliuminievogo granata. Kristallografja, 36, 1991, 715

[94] Lang A.R.: On the growth sectorial dependence of defects in natural diamonds.
Proc. R. Soc. Lond. A, 340, 1974, 233

[95] Lang A.R., Kowalski G., Makepeace A.P.W., Moore M.: On long-range lattice
perfection in natural type Ia diamond. Phil. Mag. A, 64, 1991, 543

[96] Hanley P.L., Kiflawi L., Lang A.R.: On topographically identifiable sources of
cathodoluminescence in natural diamonds. Phil. Trans. R. Soc. Lond., A
284, 1977, 329

[97] Suzuki S., Lang A.R.: The growth sector morphology in cubocthaedral diamond.
Diamond Research, 1976, 39

[98] Woods G.S, Lang A.R: Cathodoluminescence, optical absorption and X-ray
topographic studies of synthetic diamonds. J. Cryst. Growth, 28, 1975, 215

[99] Lang A.R., Kowalski G., Makepeace A.P.W.: Measurement of lattice parame-
ter differences within a mized habit natural diamond by synchrotron double-
crystal topography. Acta Cryst, A 43 Suplement, 1987 C-205

[100] Wentorf R.H. Jr.: Some studies of diamond growth rates. J. Phys. Chem., 75,
1971, 1833

[101] Strong H.M., Wentorf R.H. Jr.: The growth of large diamond crystals. Natur-
wissenschaften, 59, 1972, 1

[102] Chrenko R.M., Strong H.M., Tuft R.E.: Dispersed paramagnetic nitrogen con-
tent of large laboratory diamonds. Phil. Mag., 23, 1971, 313

[103] Woods G.S., van Wyk J., Collins A.T.: The nitrogen content of type I b
synthetic diamond. Phil. Mag., 62 1990, 58

[104] Kaiser W., Bond W.L.: Nitrogen, a major impurity in common type I Dia-
mond. Phys. Rev., 115, 1959, 857

[105] Pinsker Z.G.: Dynamical scattering of X-rays in crystals. Berlin, Springer
Verlag, 1978

[106] Zachariasen W.H.: Theory of X-ray diffraction in crystals. New York, Perga-
mon Press, 1945

103


http://rcin.org.pl

[107] Battermann B.W., Hildebrandt G.: X-ray Pendellosung fringes in Darwin
reflection. Acta Cryst., A 24, 1988, 150

[108] Godwod K.: A modification of the theory of the triple crystal X-ray spectrom-
eter and its application for practical calculations. Phys. Stat. Sol. (a), 2,
1970, 235

[109] Epelboin Y., Gandais M, Willaime C.: Influence of the elastic anisotropy

on the contrast of dislocation tmages in electron microscopy and X-ray
topography. Phys. Stat. Sol. (a), 44, 1977, 651

[110] Shaibani S.J, Hazzledine P.M.: The displacement and stress fields of a general
dislocation close to a free surface of an isotropic solid. Phil. Mag., A 44,
1981, 657

[111] Sen B.: Note on the stresses produced by nuclei of thermo-elastic strain in a
semi-infinite elastic solid. Q. Appl. Math., 8, 1951, 365

[112] Cherns D., Stowell M.J.: Misfit dislocations sources in epitazial films: part I:
Growth of Pd on (001) Au substrates. Thin Solid Films, 29, 1975, 127

[113] Wierzchowski W., Mazur K.: The numerical simulation of double-crystal to-
pographic images of dislocations and precipitates in GaAs crystals. Nuk-
leonika (w druku)

[114] Wierzchowski W.: The simulation of Bragg-case double-crystal images of dis-
locations in GaAs Crystals. Acta Cryst., A 49 Suplement, 1993, S 372

[115] Wierzchowski W.: The Bragg-case images of dislocations at different ab-
sorption. Proceedings of the XVth Conference Applied Crystallography,
Cieszyn 1992, Ed. by H. Morawiec and D. Stroz, World Scientific, 1993,
182

[116] Wierzchowski W.: Investigation of dislocation outcrop contrast in various
Bragg-case reflections. Proceedings of the 8th International School Defects
in Crystals, Szczyrk 1988, Ed. E. Mizera, World Scientific 1989, 84

[117] Wierzchowski W., Mazur K., WieteskaK.: The numerical simulation of Bragg-
case topographic images of dislocations and precipitates in GaAs epitazial
layers. J. Phys. D (w druku)

[118] Wierzchowski W., Moore M.: The images of dislocations in synchrotron Bragg-
case section topography of diamond. Acta Phys. Pol. A, 82, 1992, 193.

104


http://rcin.org.pl

[119] Wierzchowski W., Moore M.: Observation of interference fringes in Bragg-
case synchrotron double-crystal images of stacking faults in diamond. Acta
Phys. Pol. A, 82,1992, 185

[120] Wierzchowski W., Moore M.: Bragg-case images of stacking faults. Acta
Cryst., A 49 Suplement, 1993, S364

[121] Wierzchowski W., Moore M.: The Bragg-case itmages of stacking faults. praca
dostarczona do Acta Cryst. A

[122] Wierzchowski W., Moore M.: Bragg-case images of stacking faults. Diamond
Conference Oxford 1991, Proceedings

[123] Saka T., Katagawa T., Kato N.: The theory of X-ray crystal diffraction from
finite polyhedral crystals. I. The Laue-Bragg cases. Acta Cryst., A 28,
1972, 102

[124] Saka T., Katagawa T., Kato N.: The theory of X-ray crystal diffraction from
finite polyhedral crystals. III. The Bragg-Bragg cases. Acta Cryst., A29
1973, 192

[125] Gronkowski J. Malgrange C.: Propagation of X-ray beams in distorted crystals
Bragg-case . II The case of strong deformation. Acta Cryst., A 40, 1984,
507

[126] Frank F.C., Lang A.R., Evans D.J.F., Rooney M.-L. T., Spear P.M., Wel-
bourn C.M.: Orientation-dependent nitrogen incorporation on vicinals on
synthetic diamond cube growth surfaces. J. Cryst. Growth, 100, 1990, 354

[127] Precyzyjne pomiary stalych sieciowych krysztaléw metodg Bonda. Praca
zbiorowa pod redakcja K. Lukaszewicza Wroclaw, INT i BS PAN, 1976

[128] Lang A.R., Meaden G.M.: Complementary orientation-dependent distribution
of 1.40 and 2.56 eV cathodoluminescence on vicinals on {111} in synthetic
diamonds. J. Cryst. Growth., 108, 1991, 53

[129] Bajor A., Adamkiewicz G.: Fotometryczna metoda pomiaru naprezen w ma-
terialach polprzewodnikowych. Prace ITME, 16, 1985

130] A iewicz G., Bajor A., Wi OWS .. Photoelastic and X-ray topo-

damkiewicz G., Bajor A., Wierzchowski W.: Photoelastic and X-
graphic studies of residual stress and lattice deformation in GaAs single
crystals . Cryst. Res. Technol., 23, 1988, 901

105


http://rcin.org.pl

[131] Wierzchowski W., Mazur K.: X-ray topographic investigation of cellular struc-
ture and its relation to another defects in various types of GaAs single-
crystals. Acta Phys. Pol., A 84, 1993, 789.

[132] Wierzchowski W., Mazur K: Rentgenograficzne badania pohizolacyjnych
krysztalow GaAs. Materialy Elektroniczne, 3, 1988, 14

[133] Pawlowska M., Mazur K., Wierzchowski W., Dabrowska I., Kulesza E., Gladki
A.: Badanie niskodyslokacyjnych monokrysztatow GaAs. Prace ITME, 30,
1990

[134] Wierzchowski W., Mazur K.: The investigation of GaAs and InP single-
crystals by means of X-ray topography. XII th Conference on Applied Crys-
tallography, Cieszyn, 1986, Proceedings Vol. 2, 269

[135] Piekarczyk W., Swirkowicz M., Gazda S.: The Czochralski growth of bismuth-
germanium ozide single crystals. Mat. Res. Bull., 13, 1978, 889

[136] Hurle: D.T.J.: Supercooling during crystal growth from stirred melt. Solid-
State Electr., 3, 1961, 37

[137] Takahashi T., Kemio A., Irung N.: Morphology of the solid-liquid interface and
redestributions of solutes in unidirectionally solidified allurninium alloys. J.
Cryst. Growth, 24/25, 1974, 477

[138] Paufler P., Wagner G., Grosse K.: Defect structure in Te-doped GaAs single
crystals after plastic deformation (II) Dislocation slip and cell formation.
Cryst. Res. Technol., 28, 1993, 2

[139] Adamkiewicz G., Bajor A., Wierzchowski W,: Symetria odksztalcen sieci
monokrysztaldw o orientacsi < 111 > otrzymanych metodg Czochralskiego.
Materialy Elektroniczne, 4, 1986, 19

(140] Wierzchowski W.: Determination of lattice deformation in epitazial layers
and monocrystals using a double-crystal spectrometer. Proceedings of the
8th International School Defects in Crystals, Szczyrk 1985, Ed. E. Mizera,
1986, World Scientific, 1987, 125

[141] Reinhardt F.K., Logan R.A.: Interface stress of Al,Ga;_,— GaAs layer struc-
tures]. Appl. Phys., 44, 1973, 3171

[142] Strupinski W., Bak-Misiuk J., Paszkowicz W., Wierzchowski W,: X-ray in-
vestigation of GaP: N,S epitazial layers applied in light emiting diodes. J.

106


http://rcin.org.pl

Cryst. Growth, 96, 1989, 107

[143] Mazur K., Sass J., Wierzchowski W.: The growth defects in heavily neodynium-
doped YAG single-crystals. Proceedings of 7th International School Defect-
sts in Crystals Szczyrk, May 23-30, 1985, Ed. by E. Mizera World Scientific
Pub., 1986, 381

[144] Mazur K., Wierzchowski W.: Badanie defektow strukturalnych w poczgtkowych

czesciach monokrysztatow YAG silnie domieszkowanych neodymem. Mate-
rialy Elektroniczne, 2, 1988, 27

[145] Mazur K., Wierzchowski W.: X-ray topographic investigation of growth defects
and lattice parameter measurements within crystals of heavily neodymium
doped yttrium aluminium garnet. J. Cryst. Growth (w druku)

[146] Wierzchowski W., Moore M., Makepeace A.P.W., Yacoot A: X-ray topographic
studies and measurement of lattice parameter differences within synthetic
diamonds grown by the reconstitution technique. J. Cryst. Growth, 114,
1991, 209

[147] Wierzchowski W., Coulthard A.J., Lang A.R., Makepeace A.P.W., Moore M.,
Yacoot A.: Double-crystal topography of diamonds using conventional and
synchrotron sources. Diamond Conference Bristol 1989, Proceedings s. 15

[148] Moore M., Waggett R., Wierzchowski W.: X-ray topography of dislocations and
stacking faults in a diamond grown by the reconstitution method. Diamond

Conference Reading 1990, Proceedings P14

[149] Waggett R., Moore M., Wierzchowski W.: Synthetic diamonds groun by the
reconstitution technique and their seeds. Diamond Conference Oxford 1991,
Proceedings P1

[150] Wierzchowski W., Moore M., Makepeace A.P.W.: Bragg-case K, and K,
double-crystal synchrotron studies of synthetic diamond. Diamond Con-
ference Reading 1990, Proceedings P 23

(151] Epelboin Y., Zarka A., Klapper H.: Etiude theorique et ezperimentale
d’energie de dislocation. J. Cryst. Growth, 20, 1973, 103

[152] Moore M., Lang A.R., Wierzchowski W.: The stereoscopic observation of syn-
hetic diamond with Haruta-pairs of double-crystal synchrotron topographs.
Acta Phys. Pol. A (w druku)

107


http://rcin.org.pl

[153] Burns R.C., Cvetkovic V., Dodge C.N, Evans D.J.F., Spear P.M., Welbourn
C.M.: Growth-sector dependence of optical features in large synthetic dia-
monds. J. Cryst. Growth, 104, 1990, 257

[154] Satoh S., Sumiya H., Tsuji K., Yazu S.: in Proc. 1st Intern. Conf. on the New
Diamond Science Technology, Tokyo, 1988 (Japan New Diamond Forum,

Tokyo)

[155] Kohra K, Yoshimatsu M., Shimizu I.: w ”Direct Observation of Imperfections
in Crystals” eds. Newkirk, Wernick, Interscience 1962, 461

[156] Haruta K.: New method of obtaining stereoscopic pairs of X-ray diffraction
topographs. J. Appl. Phys., 35, 1964, 1789

[157] Wierzchowski W., Moore M., Makepeace A.P.W. : w przygotowywaniu do
publikacji

108


http://rcin.org.pl

PODZIEKOWANIA

Autor pragnie bardzo serdecznie podzigkowaé wielu osobom, dzigki pomocy i
zyczliwosd ktérych mozliwe bylo przygotowanie niniejszej pracy.

W pierwszym rzedzie autor chciatby podzigkowac wszystkim wspotautorom pub-
likacji, gdyz ich wspdlpraca byla bardzo istotna dla uzyskania przedstawionych
wynikéw. Osobno i bardzo serdecznie chcatby podzigkowa¢ panu dr hab. Jerzemu
Gronkowskiemu, ktdérego uwagi byly bardzo istotne przy opracowaniu szeregu pro-
gramo6w numerycznych.

Autor zwraca si¢ z bardzo serdecznym podzigkowaniem do dr M. Moore’a i prof.
A.R. Langa za wprowadzenie w dziedzing topografii synchrotronowej i badan dia-
mentéw oraz za umozliwienie realizacji szeregu pomystéw badawczych.

Autor pragnie réwniez bardzo goraco podzigkowac wszystkim technologom
majacym udzial w przygotowaniu badanych probek, w tym szczegdlnie dr inz. An-
drzejowi Hrubanowi i jego wspdtpracownikom, mgr Zbigniewowi Frukaczowi, dr inz.
Wiodzimierzowi Strupinskiemu, oraz dr inz. Elzbiecie Nossarzewskiej-Orlowskiej.

Autor bardzo gorgco dzigkuje réwniez dyrekcji ITME, w tym szczegdlnie dyrek-
torowi ITME dr Zygmuntowi Luczynskiemu, poprzedniemu dyrektorowi prof. dr
hab. inz. Wieslawowi Marciniakowi i prof. dr hab. inz. Andrzejowi Jelenskiemu za
ich bardzo daleko idaca pomoc i istotna zachete do przygotowania pracy.

Autor pragnie wreszcie bardzo serdecznie podzigkowaé swoim przelozonym, kole-
gom i kolezankom z Zakladu Unikalnych Metod Pomiarowych, w tym szczegdlnie
mgr inz. Jerzemu Sassowi, dr inz. Wandzie Sokolowskiej, mgr Krystynie Mazur,
mgr Markowi Wdjcikowi i mgr Jarostawowi Gacy za pomoc, zrozumienie i cenne
uwagi.

109


http://rcin.org.pl

STRESZCZENIE

W pierwszej czesci pracy analizowano cechy odwzorowan topograficznych réznych
typéw defektéw w monokrysztatach i warstwach epitaksjalnych, uzyskiwanych me-
toda odbiciowej topografii dwukrystalicznej i sekcyjnej, z zastosowaniem obliczen
obrazéw dyfrakcyjnych. Metoda numerycznej symulacji kontrastu zostala zas-
tosowana w szeregu nowych przypadkach, m.in. do symulacji ujs¢ dyslokacji w
réoznych refleksach, symulacji ujsé¢ dyslokacji przebijajacych warstwe epitaksjalna
i wtracen. Opracowano szereg programéw numerycznych, uwzgledniajacych m.in.
rozbieznoéé wigzki w rzeczywistych eksperymentach topograficznych. Uzyskano syn-
chrotronowe odwzorowania odbiciowe bledéw ulozenia, zawierajace prazki interfe-
rencyjne, ktérych poprawny opis teoretyczny uzyskano w oparciu o zastosowania
dynamiczne;j teorii dyfrakgji fali plaskiej.

W dalszej czesc pracy przedstawiono badania grupy monokrysztaléw i warstw
epitaksjalnych o istotnym zastosowaniu w technologii przyrzadow elektronicznych, w
tym szczegdlnie arsenku galu, granatu itrowo-aluminiowego i diamentéw syntetycz-
nych, prowadzone z wykorzystaniem wnioskéw z pierwszej czesci. Uzyskano szereg
wynikéw dotyczacych prawidlowosci obserwowanej struktury defektowej i przyczyn
generacji defektéw.

ABSTRACT

In the first part of the present work, characteristic features of the images of various
defects in bulk crystals and epitaxial layers, obtained with back-reflection double-
crystal and section topography, were analysed. The numerical simulation of the
images was applied to a number of new cases as e.g. simulation of dislocation out-
crops images in various reflections, images of threading dislocations in epitaxial
layers and images of inclusions. A number of numerical programs was revealed
which also took into account the beam divergence in real topographic experiments.
The synchrotron back-reflection images of stacking faults with distinct interference
fringes were obtained and explainec’ using plane-wave dynamical diffraction theory

In the following part of the paper, a number of crystalline materials applied in
electron technology, particularly gallium arsenide, synthetic diamond and yttrium
aluminium garnet, were studied using the conclusions from the first part. A number
of observations concerninng to the general scope of defects and to the origins of
defects was found.
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COJAEP2KAHUE

B nepBoii uyacTu paboOThl pPaccCMOTPEHHBI OCOOGEHHOCTH Tonorpa(uyecKux
n3obpaxeHuit nepeKTOB pa3HBIX THUIOB B MOHOKDHCTAUIaX M 3MHTAKCHAJIbHBIX
TUTEHKAX, MOJYYEHHBIX C MOMOLIBIO IBYXKPHCTAJUILHONW OTPaXXaTeIbHON H CEKLIMOHHOH
tonorpaduu. YucneHHbl# METON MOAEIHPOBAHUA KOHTpAcTa ObUT NMPUMEHEH UId psna
HOBBIX ClyyaeB, a MMEHHO [UIi MOMEIMPOBAHHA BBIXONOB MIMCIOKAaLMH B Pa3HbIX
peduiekcax, BHIXOJOB CKBO3HbIX AMCIOKALHH B 3MHTAKCHANbHBIX IUIEHKAX W MPHUMECEH.
Hanucan psn nporpaMm Y4YMTBIBAIOLIMX PAacCIIHPEHHE PEHTTEHOBCKOTO MydKa B
pealbHBIX Tonorpaguyeckux skcnepuMenTax. [1omyyeHsl CHHXPOTPOHHBIE OTPaX€HHbIE
U300paXXeHHsT UCKaXXCHMH B  MOJIOXEHHAX  aTOMOB, KOTODbIE  BKIIIOYAOT
UHTephepeHIOoHHble KpYTH. IlomyuyeHO HX -TEOpETHYECKOE OMMCAHHWE Ha OCHOBE
JHMHAMHYeCKO# TeOpHH AUDPAKLMH IUIOCKOU BOJIHBI.

B panbueimeid# wacth paboThl MPENCTABIEHbI MCCIENOBAHHS  T'PYMIbI
MOHOKDHCTAJUIOB W 3MHTAKCHAJIbHBIX IUIEHOK MPUMEHSEMBIX B TEXHOJIOTHH
3JIEKTPOHHBIX NPHOOPOB. B HccnenoBaHuX HCMONbL30BATUCH PE3YIbTATHI MOIYYEHHBIE B
nepBod vacth paboTel. B WX 4YHCIO BXOOWIM dapCEeHMIObl TaUIds, HTTPHEBO-
TIOMHHHMEBBI TpaHAaT M CHHTETHYeCKHe anMmasbl.  HabmopmeHHs NOATBEpIOUIH
npennonoraeMyo aeheKkTHyI0 CTPYKTypyro. DBbutM HalIeHbl NpPUYHHBI TeHepaluu
nedexTos.

Tekst dostarczono 1.08.1994
Przyjeto do druku 15.9.1994
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