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1. WSTEP

Podczas epitaksjalnego wzrostu heteroepitaksjalnych warstw roz-
tworéw statych niedopasowanie sieci krystalicznej poditoza i warstwy
jest przyczyng istnienia naprezen, Naprezenia te relaksujg przez
wytworzenie dyslokacji niedopasowania, Rodzaj i liczba dyslokacji
niedopasowania zmieniajg sie we wzrastajgcej warstwie o stopniowo
zmieniajgcym sie udziale sktadnikéw roztworu,

Przy produkcji przyrzadoéw optoelektronicznych sg wymagane
warstwy epitaksjalne o matej liczbie defektéw strukturalnych w ob-
szarze warstwy o staltym sktadzie, poniewaz defekty strukturalne be-
dgce zZrddiem rekombinacji niepromienistej obnizajg wydajnos$é Swie-
cenia tych przyrzadéw, Waznym problemem jest badanie defektéw
strukturalnych nie tylko w obszarach warstw o staltym sktadzie, lecz
rowniez w obszarach warstw o zmiennych skladzie, poniewaz poz-
wala to na poznanie mechanizmu generacji i rozprzestrzeniania sie
defektéw strukturalnych w procesie wzrostu warstw epitaksjalnych,

Celem pracy jest przedstawienie przykladu wynikéw badan defek-
tébw struktury w serii heteroepitaksjalnych warstw Ga S’l—xpx (x =0,4)
na poditozu GaAs,

W badaniach postugiwano sie dwoma uzupelniajacymi sie metoda-
mi: obserwacja defektéw w obrazach katodoluminescencyjnych oraz
okreslaniem rodzaju tych defektéw w wybranych obszarach, za po-

mocg transmisyjnej mikroskopii elektronowej,
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2, TECHNIKA EKSPERYMENTALNA

Katodoluminescencyjne obrazy rozkitadu defektéw strukturalnych
otrzymywano za pomocg skaningowego mikroskopu elektronowego
(SEM), wykorzystujgc jeden z efektéw oddziatywania wigzki elektro-
néw z ciatem statym o wiasnosciach luminescencyjnych, W monokry-
sztafach o witasnosciach luminescencyjnych rekombinacja par: elek-
tro\n—-dziura, generowanych przez wysokoenergetyczng wigzke elek-
tronéw, wytwarza promieniowanie widzialne lub podczerwone dzieki
przejsciom radiacyjnym: pasmo przewodnictwa-pasmo walencyjne lub
poprzez dodatkowe poziomy w przerwie energetycznej. Istnienie tych
pozioméw jest spowodowane obecnoéciag ciomieszek lub defektéow
strukturalnych, W wigkszosci przypadkéw s one centrami rekombi-
nacji niepromienistej i zmieniajg jasnos¢ obrazu promieniowania od-
twarzanego na lampie obrazowej., Skaning wigzkg elektronéw pewnego
obszaru materiatlu daje mozliwoéé odwzorowania rozkiadu obszardéw
o zwiekszonej rekombinacji niepromienistej, j

Metoda obserwacji defektéw strukturalnych za pomocg obrazdéw
katodoluminescencji jest bardzo korzystna, gdyz jest metodg nienisz-
czgcg oraz ujawnia tzw, czynne defekty strukturalne wpltywajgce na
wlasnosci rekombinacyjne, Cbrazy defektéw strukturalnych otrzymuje
sie w postaci ciemnych obszaréw o réznym ksztatcie (plamki, linie)
i o réznym stopniu zaczernienia., Obserwacje powierzchni warstw da-
ja w wyniku obraz rodzaju i sposobu rozkitadu defektéow w obszarze
przypowierzchniowym o grubosci kilku mikrometréw,

Obserwacje obrazdéw promieniowania katodoluminescencyjnego z prze-
toméw ptytek z warstwami epitaksjalnymi, ustawionych prostopadle do
padajgcej wigzki elektronéw, pozwalajg na oszacowanie grubosci ob-
szarow warstw o zmiennym i statym skiadzie., Jest to element pomoc-
niczy dla przygotowywania preparatéw do badan w transmisyjnym
mikroskopie elektronowym (TEM) z obszardéw potozorych na okresg-
lonych gtebokosciach w warstwach epitaksjalnych,

Przy ukoénym ustawieniu przetomdéw w stosunku do padajgcej
wigzki elektroné4w mozliwa jest obserwacja rozprzestrzeniania sie
defektéw od warstwy o zmiennym sktadzie poprzez warstwe o sta-
tym sktadzie. Obrazy katodoluminescencyjne mialty w stosowanych
warunkach eksperymentu stosunkowo niewielkg zdolno$¢ rozdzielczg
(~5 pm) i w przypadku istnienia defektéw o duzej gestosei “nie by-

to mozna otrzymaé obrazéw poszczegdlnych defektéw (np, dysloka-
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cje niedopasowania w warstwie przejsciowej lub ich skupiska prze-
chodzgce do warstwy o statym sktadzie).
Okreslanie rodzaju poszczegolnych defektéw w warstwach epitaksjal-
nych oraz otrzymywanie ich obrazéw w obszarach zageszczen moz-
liwe byto za pomoca transmisyjnej mikroskopii elektronowej, Mozna
okreéhlié rodzaj obserwowanych defektéow stosujac ich posrednie od-
wzorowanie w TEM, dzieki réznicom w natezeniu wigzki przechodzg-
cej przez preparat, zwigzanym 2z lokalnymi zmianami warunkéw dyfrak-
cji (spowodowanymi deformacja sieci krystalicznej w poblizu defektu),
W celu mozliwosci obserwacji defektéw istniejgcych w réznych
obszarach warstw epitaksjalnych przygotowywano preparaty w pos-
taci cienkich folii z tych interesujgcych obszaréw warstw, Celem
otrzymania folii z obszardéw potozonych na réznych gilebokosciach
warstwy probki sScieniano chemicznie, prostopadle do powierzchni
warstw, Opracowano réwniez metode przygotowywania cienkich folii
z przekrojow poprzecznych warstw, Umozliwito to obserwacje rodza-
ju, gestosci i konfiguracji defektéw od podioza, poprzez warstwe o

zmiennym i statym sktadzie az do powierzchni,

3. WYNIKI BADAN

Badane warstwy epitaksjalne GaAsl_xPx/GaAs byly wytwarzane
w Zaktadzie Zwigzkdéow Potprzewodnikowych ITME metodg wzrostu
z fazy gazowej, Podioza GaAs o opornosci O,OBx:I.O-2 e m byty do=-
mieszkowane Te, Warstwy epitaksjalne wzrastaty na podiozach o
orientacji <1 0 0 >z odchyleniem 1-2° w kierunku <1 1 0>. Udziat
atoméw fosforu x w roztworze statym GaAsl-xpx wynosit 0,4, wars-
twy byty domieszkowane Te o koncentracji domieszki w przedziale
(4-41)x1010 m '

Na podstawie réznic w cechach charakterystycznych obrazdéw
katodoluminescencyjnych rozkiadéw defektéw w badanej serii warstw
epitaksjalnych wyrdézniono dwie grupy. Do pierwszej grupy zaliczo- :
no warstwy, ktérych obrazy katodoluminescencyjne powierzchni cha-
rakteryzowaly sie przewaga lokalnych zaczernien w stosunku do li-
niowych zaczernien tworzgcych wegzsze lub szersze pasma,

Do drugiej grupy zaliczono te warstwy, ktérych obrazy katodolumi-
nescencyjne wykazywalty przewage ciemnych pasm lezgcych réwno-

legle do jednego z kierunkéw<l 1 0>,

39

http://rcin.org.pl



Jak wykazano w pracy [1], ciemnym plamkom na obrazach ka-
todoluminescencyjnych odpowiadajg pojedyncze dyslokacje nachylo-
ne, wystepujgce w obszarze warstwy o statym sktadzie, 'qukim
ciemnym liniom odpowiada sieé dyslokacji niedopasowania lezgcych
rownolegle do plaszczyzny wzrostu warstwy, natomiast szerszym,
ciemnym pasmom odpowiada prawdopodobnie uklad réwnolegiych
dyslokacji o wiekszym zageszczeniu,

Na rys. 1 przedstawiono przyktady obrazéw defektéw struktural-
nych obserwowanych w pierwszej.grupie warstw epitaksjalnych,

Na rys. la i 1lb przedstawiono katodoluminescencyjne obrazy
powierzchni warstwy epitaksjalnej. Swiadczé one o tym, ze w bada-
nym obszarze warstwy o statym skitadzie przewazajg dyslokacje na-
chylone o gestosci mniejszej niz 105 cm-z, Skupiska dyslokacji
oraz dyslokacje réwnolegte do powierzchni wystepowaty tylko spo-
radycznie,

Na rys. 1lc i 1d przedstawiono elektrono-mikroskopowe obrazy
z powierzchni tej warstwy, Zarejestrowano tylko wydzielenia o Sred-
nicy ok. 0,1 pm, Brak obrazéw dyslokacji éwiadczy o tym, ze ich
gestosé jest mniejsza niz 106 cm-2, co potwierdza oszacowanie
gestosci dyslokacji z obrazéw katodoluminescencyjnych (przy tej
gestosci jest bardzo mate prawdopodobieristwo znalezienia obrazu
defektu w TEM), Rys, le przedstawia przykiad typowej sieci dys-
lokacji niedopasowania wystepujgcych w obszarze warstwy o zmien-
nym sktadzie,

Na rys, 1f i 1g przedstawiono obraz dyslokacji réwniez z obsza-
ru warstwy o zmiennym skiadzie, lecz polozonego blizej podioza.
Ich cechg charakterystyczng jest utozenie tylko w jednym z kierun-
ké6w <11 0¥», Na podstawie obserwowanego na zdjeciach kontrastu
widaé, ze dyslokacje te koriczg sie na jednej z powierzchni elek-
trono-mikroskopwego preparatu, nie sg wigc réwnolegie do powierz-
chni wzrostu warstvry,

Na rys. 2 przedstawiono przykitad wynikéw obserwacji defektow
strukturalnych w jednej z warstw epitaksjalnych zaliczonych do dru-
giej grupy. Na rys, 2a podano przykiad katodoluminescencyjnego
odwzorowania defektéw na powierzchni warstwy epitaksjalnej. Obser-
wowano tu przewage ciemnych pasm utozonych w jednym z kierun-
kéw €1 1 0> w stosunku do lokalnych zaczernieA, Na rys, 2b przed-
stawiono katodoluminescencyjny obraz przetomu ustawionego ukos$-

nie do padajgcej wigzki elektronéw, Taki obraz daje informacje o
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Rys. 1a, b Ohraz katodoluminescenuyjny powierzchni

Rys. 1c. Obraz elektrono-mikroskopowy
powierzchni

Rys. 1d. Obraz elektrono-mikroskopowy po-
wierzchni; widoczne pekniecie preparatu




Rys. 1e. Obraz elektrono-mikroskopowy z obszaru warstwy o zmiennym
sktadzie

Rys. 1f, g. Obraz glektronormikroskopowy z)obszaru warstwy o zmiennym skiadzie
w poblizu podtoza



Rys. 2a. Obraz katodoluminescencyjny powierzchni Rys. 2b. Obraz katodoluminescencyjny przetomu ,

Rys. 2¢, d, e. Obraz elektrono-mikroskopowy obszaru warstwy o zmiennym sktadzie



Rys. 3. Zestaw :lektrono-mikroskopowych obrazow z przekroju poprzecznego warstwy epitaksjainej



grubosciach poszczegdlnych obszardéw warstwy i podtoi‘a( oraz infor-
macje o rozkitadzie defektéw w tych obszarach, Ciemne pionowe pas-
ma w goérnej czesci zdjecia z przeiomu‘wskazujq na istnienie ukita-
déw dyslokacji przechodzgacych od warstwy o zmiennym skladzie
poprzez warstwe o statym skiedzie i lezgcych w ptaszczyznach
posglizgu {1 i § 1} .

Na rys. 2c, d, e i f przedstawionou przyklady obrazdéw defektéw
strukturalnych obserwowanych w obszarze warstwy o zmiennym
skiadzie, Obserwowano sie¢ dyslokacji niedopasowania réwnolegtych
do powierzchi warstwy oraz dyslokacji przechodzgcych przez pre-
parat pod pewnym katem do jego powierzchni, Na rys. 2c, d, e jest
widoczna anizotropia rozktadu dyslokacji niedopasowania w dwédch
jprostopadiych kierunkach <1 1 0>, Istnieje mozliwoéé, za anizotro-
powy rozktad dyslokacji niedopasowania w obszarze warstwy o
zmiennym skladzie ma wpltyw na anizotropowy rozkiad defektéw is-
ttniejacych w obszarze warst.wy o statym skladzie, widoczny na ob-
razie katodoluminescencyjnym z powierzchni warstwy (rys. 2a),

Na rys. 3 przedstawiono przykitad mozliwosci przesledzenia ro=-
dzaju oraz zmian gestosci i konfiguracji defektéw strukturalnych w
Ipoprzek catej ptytki z warstwg epitaksjalng., Na rysunku tym przed-
stawiono _zestaw obrazéw defektéw strukturalnych obserwowanych
we fragmencie warstwy rozciggajgcym sie na catg grubos¢ obszaru
warstwy o zm.ennym skiadzie. Dolna czg¢sé fotografii odpowiada gra-
micy z podiozem, gdérna czgs$C pochodzi z obszaru granicznego war-
sstwy o zmiennym i statym sktadzie (na fotografii nie uwzgledniono
®brazu podioza i warstwy o statym sktadzie ze wzngdu. na zbyt ma-
itg dla TEM gestosd, defektéw). W centralnej czesci obserwowanego
obszaru jest widoczna wigksza gestosé dyslokacji niedopasowania

poréiv.naniu z obszarami sgsiednimi,

Badanie cienkich folii z przekrojéw poprzecznych daje mozliwoscé
prrzesledzenia w jednym preparacie rozktadu defektéw w catym
mrzekroju prytki z warstwy epitaksjalna,

Badanie cienkich folii przygotowywanych metodg $cieniania w
kilerunku prostopadlym do powierzchni warstw epitaksjalnych daje
imformacje o rozktadzie defektéw w obszarze polozonym na pewnej

sitebokosci warstwy.
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4. WNIOSKI

Omodwione przykitady zastosowania metody katodoluminescencyj-
nego odwzorowania defektéw przy wykorzystaniu SEM i przeswie-
tleniowej mikroskopii elektronowej wskazujg na celowos$c¢ ich lgcze-
nia przy badaniach strukturalnych materiatéw poéiprzewodnikowych
o witasnosciach luminescencyjnych,

Metoda katodoluminescencji przy obserwacji powierzchni w SEM
jest korzystna ze wzgledu na jej nieniszczgcy charakter oraz moz-
liwosé przesledzenia rozkiadu czynnych defektéw strukturalnych w
obszarze przypowierzchniowym warstwy epitaksjalnej, w ktérej znaj-
duje sie obszar czynny przyrzgagddéw swiecgcych, Mozna w ten spo-
séb przeanalizowaé cata powierzchnie warstwy epitaksjalnej, Obrazy
katodoluminescencji z przetomdw dajg pewng informacje o rozktadzie
defektéw na przekroju warstwy epitaksjalnej. Przy duzej gestosci
defektéw nie mozna bylo obserwowaé ich indywidualnie, natomiast
byto to mozliwe przy zastosowaniu przeswietleniowej mikroskopii
elektronowej, Ponadto transmisyjna mikroskopia elektronowa pozwa-
lata na przypisanie obrazom katodoluminescencyjnym rodzaju wys-
tepujgcych defektéw strukturalnych w obserwowanych warstwach,

Omdwione wyniki badah z wybranej serii warstw epitaksjalnych
wskazujg, ze zastosowanie tylko jednej z wymienionych metod ba-
dawczych daje ograniczong informacje o doskonatosci struktury

krystalograficznej badanych materiatéw,

(Tekst dostarczono 23.08,1982 r,)
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