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BADANIE HETEROSTRUKTUR ZWIAZKOW A™N
ZAWIERAJACYCH WARSTWY ULTRACIENKIE

Marck Wojcik!, Jarostaw Gaca!,Andrzej Turos!, Wlodzimierz Strupinski!,
Piotr Caban!?, Jolanta Borysiuk!, A.P. Pathak? N. Sathish?

Niedopasowanie sieciowe pomiedzy szafirowym podlozem 1 warstwg epitaksjalng GaN
prowadzi do powstawania naprezen 1 dyslokacji niedopasowania. Jest ono takze gloéwna
przyczyna trudnosei, na jakie napotyka wzrost epitaksjalny warstw zwiazkéw AN,
Préby rozwigzania tego problemu polegaja m.in. na stosowaniu warstwy buforowej
[1-3]. Niekiedy moze ona zawieraé supersie¢ o bardzo krotkiej fali modulacji skladu
chemicznego, ktora obniza gestos$é¢ dyslokacyi, a takze poprawia strukture docelowe;
warstwy epitaksjalnej [4-5]. W artykule prezentowane sgq wyniki badan systemow
epitaksjalnych zwiazkow A™N, odkladanych na podlozu szafirowym o orientacji 001,
dotyczace struktury warstw AIN, AlGaN oraz GaN o bardzo malej grubosci, a takze
cech budowy krystalicznej warstwy buforowej 1 jej wplywu na wzrost 1 strukture
docelowe] warstwy epitaksjalnej GaN.

Stowa kluczowe: heterostruktura, AIIIN, warstwa buforowa, XRD

1. PODSTAWY TEORETYCZNE

Okreslanie profilu skladu chemicznego heterostruktur polega na poréwnywaniu
cksperymentalnego rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego z profilem obliczonym
na podstawic zalozonego modelu. Jezeli oba profile sa dobrze dopasowane, to
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uprawnione jest wnioskowanie, ze realna struktura krysztalu niewiele rozni si¢ od
struktury opisangj teoretycznie.

Teoria pozwalajaca wyprowadzi¢ rownania propagacji pol falowych w krysztale
to dynamiczna teoria dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego. Zostala ona roz-
wini¢ta niezaleznie przez Lauego 1 Darwina. W teorii Lauego réwnania Maxwella
dla osrodka ciaglego przeksztalcane sa do postaci rownan Takagi — Taupina [6-7],
uwzglgdniajacych okresowos¢ krysztalu, co pozwala na zapisanie potencjalu roz-
praszajacego za pomoca funkcji Blocha. W teorii Darwina [9, 10, 12] zaklada sig,
ze krysztal jest dyskretnym zbiorem plaszczyzn atomowych. Rozpatruje si¢ takze
wielokrotne odbicia promieni rentgenowskich, co prowadzi do uwzgledniania zja-
wiska ekstynkgji.

Ze wzgledu na latwos¢ z jaka mozna modelowac krysztal wiclowarstwowy i na
mozliwg do osiagnigcia dokladnos¢ okreslenia jego skladu chemicznego, do opra-
cowania algorytmow obliczeniowych wykorzystano dynamiczng teorig¢ dyfrakcji
promieniowania rentgenowskiego w ujgciu darwinowskim [11].

Znane z literatury metody symulacyjne zastosowane do analizy ksztaltu poje-
dynczego piku dyfrakcyjnego umozliwiajg takze wyznaczanie takich parametrow
strukturalnych, jak dlugos¢ korelacji wzrostu kolumnowego [12], czy ggstosé
dyslokacji [13-14]. We wspomnianych analitycznych metodach wykorzystuje si¢
[15-16] zaleznos¢ pomigdzy ksztaltem refleksu i waznymi wlasnosciami struktury
krystalicznej, polegajaca na tym, ze niewielka dlugos¢ korelacji wzrostu kolumno-
wego powoduje, ze profil refleksu moze by¢ opisany funkcja Cauchy’ego, natomiast
wzajemne dezorientacje blokéw powoduja zmiane ksztattu piku na gaussowski. Je-
zeli oba zjawiska to znaczy zardéwno mala dlugos¢ korelacji wzrostu kolumnowego
jak 1 dezorientacja blokow wystepuja jednoczesnie, to wodwcezas profil refleksu jest
splotem profilu gaussowskiego — G(0) z profilem Cauchy’ego — C(0) 1 przyblizany
jest funkcja pseudo — Voita — P(0) w nastgpujacy sposob:

PO) =1, [nCO) + (1-n) GO)] ¢y

gdzie: 7, jest czynnikiem skalujacym wysokos¢ refleksu, 1) parametrem funkgcji pseudo Voita,
ktory moze przyjmowaé wartosci z przedzialu 0 <7 <, a 0 jest katem odblysku.

Jezeli pik dyfrakcyjny zostal zarejestrowany metoda skanowania przestrzeni od-
wrotnej krysztalu réwnolegle do plaszczyzn odbijajacych, to poddajac analizie jego
ksztalt mozna wyznaczy¢ jego szerokos¢ polowkowa /3, a takze wielkos¢ parametru
funkcji pseudo Voita 1. Nastepnie, poslugujac si¢ wyrazeniami zaproponowanymi
przez De Kaijsera [17] mozna okresli¢ dlugos¢ korelacji zwigzana z rozmiarem
blokéw w kierunku rownoleglym do powierzchni L,

0,9\

= (2)
Bo, (0017475 +1,500484n —0,534156n° ) sind

LH
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a takze oraz miarg sredniego kata dezorientacji blokéw w stosunku do powierzchni
krysztalu o ;

o = Bg [0,1884446 +0,812692,J1—0,998497m —0,659603n + 0, 44554 2] 3)

gdzie / jest dlugoscia promieniowania rentgenowskiego.

Jezeli natomiast pik dyfrakcyjny zostal zarejestrowany metoda skanowania prze-
strzeni odwrotne] krysztalu w kierunku prostopadlym do plaszczyzn odbijajacych,
to po zmierzeniu jego szerokosci polowkowej S, oraz okresleniu wartosci licz-
bowej parametru funkcji pseudo Voita mozna obliczy¢ dlugos¢ korelacji zwigzana
z rozmiarem blokéw w kierunku wzrostu systemu epitaksjalnego [17-19]:

0,92

= C))
Bg /20 (0,01 7475 + 1,5000484n — 0,5341560° )cose

L

oraz miarg¢ odksztalcen prostopadlych do powierzchni swobodnej krysztatu:

Bo, [0,184446 +0,182692,]1-0,998497n —0,6596m +0, 445542n2] ©)
- 410
Przedstawione powyzej wyrazenia wykorzystano dla okreslenia korelacji pomig-

dzy napr¢zeniami w supersieci GaN/AIN 1 w warstwie epitaksjalnej GaN, odlozonej
bezposrednio na niej.

€

2. EKSPERYMENT

Wzrost warstw przeprowadzono w urzadzeniu do epitaksji AIX 200/4 RF-S
[20-21] z indukcyjnym poziomym reaktorem. Laminarny przepltyw gazow roboczych
1 uklad szybkiego ich przelaczania pozwala wymieni¢ atmosfere gazowa bardzo
szybko 1 osadza¢ warstwy rozdzielone ostrymi interfejsami, ktérych grubosci sa kon-
trolowane w zakresie pojedynczych plaszczyzn atomowych. W Tab. 1 prezentowane
sa najwaznigjsze parametry strukturalne wytworzonych systemow epitaksjalnych.
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Tabela 1. Parametry wytworzonych metoda MOCVD systemow epitaksjalnych.
Table 1. The main structural parameters of investigated samples grown by MOCVD me-

thod.
Nr | Proces Struktura Grubosci t\:l] gizv‘g War‘sgzzcr;akry-
1 676 20x(GaN/AIN) | 0.42nm/0,48nm | 2,2pm GaN 0,1-0,2 um GaN
2 722 20x(GaN/AIN) | 0,42nm/0,48nm | 1,0pm AlGaN | 0,1-0,2 pm GaN
3 723 20x(GaN/AIN) | 0.42nm/0,48nm | 1,0pm AlGaN | brak
4 889 30x(GaN/AIN) | 0,73nm/2,3nm GaN 1,0 um GaN
5 890 30x(GaN/AIN) | 0,73nm/2,3nm GaN brak
6 891 30x(GaN/AIN) | 2,92nm/4,56nm GaN brak
7 892 30x(GaN/AIN) | 2,92nm/4,56nm GaN 1,0 um GaN
8 997 | 30x(GaN/AIN) | 10nm/10nm AIN 1,0 um GaN
9 998 | 30x(GaN/AIN) | 5nm/5nm AIN 1,0 um GaN
10 1001 | 15x(GaN/AIN) | Snmv/5nm AIN 1,0 um GaN
11 1002 | 10x(GaN/AIN) | 5nm/3nm AIN 1,0 um GaN
12 1004 | 5x(GaN/AIN) | 5nm/3nm AIN 1,0 um GaN
13 1011 15x(GaN/AIN) | Snm/5nm AIN brak
14 996 30x(GaN/AIN) | 10nm/10nm AIN brak
15 999 30x(GaN/AIN) | Snm/5nm AIN brak
16 1000 15x(GaN/AIN) | Snm/5nm AIN brak
17 1003 10x(GaN/AIN) | Snm/5nm AIN brak
18 1005 5x(GaN/AIN) | Snm/5nm AIN brak
19 1009 | 15x(GaN/AIN) | 5nm/3nm AIN 0,1 um GaN
20 1006 30x(GaN/AIN) | TOnm/TOnm AIN 0,1 pm GaN
pa| 007 | T3X(GaN7AINY | Somv3nm AN 0T im GaN
y) 010 | T3X(CaN7AIN) | 3tm/>nm AN 0T im GaN
73 1008 | SOX(GaN/AIN) | Snm/>nm AN 0.1 im GaN
24251 5 49,250 GaN template AIN

Zbadano takze seri¢ heterostruktur wytworzonych metoda MBE w  Institute of
Semiconductor Physics SB RAS w Nowosybirsku przez zespdt w skladzie: A. Yu.
Nikitin, V.G. Mansurov, K. Zhuravlev. Probki o numerach 403, 405, 406 naleza
do serii, w ktorej warstwy AIN rosly pod réznymi cisnieniami NH, Tab. 2. Na tych
warstwach odkladano nast¢pnie 3 studnie kwantowe GaN zlozone tylko z kilku
plaszczyzn atomowych, rozdzielone barierami AIN. Projektowane grubosci studni
oraz barier zawiera Tab. 3, a warunki technologiczne osadzania studni kwantowych
GaN przedstawione sg w Tab. 2.
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Tabela 2. Warunki technologiczne osadzania studni kwantowych.
Table 2. Technological parameters of quantum wall epitaxial growth.

Nr Ci$nienie NH, [Torr] f— ) Grubos¢ AIN [A]
403 2,7 10* 993 1000
405 3.0 10° 993 1700
406 1,0 107 993 2200

Podstawowa technika pomiarowa byly skanowania otoczenia wybranego wezla
sieci odwrotnej, w kierunku réwnoleglym (e scan) 1 prostopadlym (/26 scan) do
plaszczyzn odbijajacych, w geometrii dyfrakcyjnej, oraz prostopadle 1 rownolegle
do swobodnej powierzchni krysztalu, w geometrii niskokatowej, umozliwiajace
wyznaczenie profilu skladu chemicznego w kierunku wzrostu, dlugosci korelacji
1 miary odksztalcen prostopadtych do kierunku wzrostu, a takze oszacowanie ggstosci
obicktéw niskowymiarowych [22-23].

Zwiazki AN charakteryzujq si¢ niskim stopniem uporzadkowania krystalicznego
[24-26]. Jednym z mozliwych sposobow relaksacji naprezen jest wige wzrost mozai-
kowy, kiedy to warstwa sklada si¢ z kolumn oddzielonych granicami niskokatowy-
mi. Dla zespolu zjawisk zwiazanych z dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego
waznym efektem opisanej powyzej cechy jest duza szerokos¢ refleksow, a takze
ich wzglednie niskie natgzenie, dlatego tez, w celu rejestracyi profilu pochodzacego
od warstw ultracienkich zastosowano promieniowanie synchrotronowe. Pomiary
wykonano na stanowisku pomiarowym BM 20 — ROBL w Osrodku Europejskiego
Synchrotronowego Centrum Badawczego — ESRF.

2 ANALIZA STRUKTURY WARSTW CIENKICH

Jak juz wspomniano wykorzystanie zalozen dynamicznej teorii dyfrakeji pro-
mieniowania rentgenowskiego w wersji Darwina umozliwia modelowanie skladu
chemicznego kazdej plaszczyzny atomowej prostopadlej do wektora dyfrakeji. Cecha
ta pozwala niezwykle dokladnie modelowac profil sktadu chemicznego. Otrzymane
wyniki sugeruja, ze posrod zbadanych systemow epitaksjalnych (Tab. 1), zawiera-
jacych wielokrotne studnie kwantowe mozna wyrdzni¢ dwie grupy: Do pierwszej
z nich naleza systemy osadzane na buforze GaN w ktdrych, w trakcie odkladania
studni kwantowych nastapilo wymieszanie materialu studni i bariery.

Do drugiej grupy mozna zaliczy¢ systemy osadzane na buforze AlGaN. W ich wy-
padku obserwuje si¢, oprocz warstwy powstalej na skutek wymieszania materialow
studni 1 bariery, takze kilka studni kwantowych oddzielonych barierami.
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2.1.SYSTEMY EPITAKSJALNE OSADZANE NA BUFORZE GaN

Wyniki otrzymane dla heterostruktury 676, prezentowane na Rys. 1-2, sa typo-
we dla wszystkich probek nalezacych do grupy materialéw osadzanych na buforze
GaN. Na Rys. 3 przedstawiony jest eksperymentalny 1 symulowany rentgenowski
profil dyfrakcyjny.
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Rys. 1. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne: eksperymentalny — gorny i teoretyczny — dolny,
dla struktury 676, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci fali 0,15396 nm

Fig. 1. X-ray diffraction profiles: experimental — upper and calculated — bottom. Crystal 676,
the wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm.

Profil teoretyczny, prezentowany na Rys. 3, zostal otrzymany przy zalozeniu
modelu krysztalu zlozonego z trzech, liczac od podloza, warstw:
1) Warstwy buforowej GaN o grubosci 2,2 pum,

2) Warstwy Al ,Ga [N o grubosci 11,7 nm,
3) Warstwy nakrywajacej GaN o grubosci 90 nm.

Oba profile charakteryzuja si¢ wystgpowaniem silnego refleksu w poloze-
niu 72,90 deg, ktory powstaje w wyniku odbicia od plaszczyzny 004 w warstwie
GaN 1 dodatkowego rozmytego piku dyfrakcyjnego pochodzacego od warstwy
A10,42Ga0,58N'

Profil teoretyczny charakteryzuje si¢ wystgpowaniem, w jego wysokokatowej
czgscl, oscylacyi. Brak tych oscylacji w profilu eksperymentalnym, a takze duze po-
szerzenia refleksow  Swiadeza o pojawieniu si¢ w warstwie Al Ga, N obszarow
wzajemnej zdezorientowanych. Hipotezg t¢ potwierdza analiza profilu rentgenow-

skiego prezentowanego na Rys. 2.

66



M. Wojckik, J. Gaca, A. Turos, ...

1,0
0.8

06 | 4

Ln(

04

02 |

0.0 £ \

10 0,5 0,0 0,5 0[deg]

Rys. 2. Profil reflektometryczny otrzymany w wyniku skanowania w kiecrunku rownoleglym
do powierzchni swobodnej dla struktury 676, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci
fali 0,15396 nm. Strzalka zaznaczono skladowa rozpraszania dyfuzyjnego.

Fig, 2. Reflectometric profile for 676 crystal obtained by means of scan parallel to the sur-
face. The wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm The arrow indicates
the diffusion component of the profile.

Wystepowanie skladowej dyfuzyjnej oznacza, ze w objetosci warstwy Al Ga, N
moga wspoélistnie¢ obszary o nieco rézngj orientacji. W celu wyjasnienia czy w tej
warstwie nastapila takze relaksacja naprezen zastosowano technikg pomiarowa
Grazing Incident Diffraction (GID).

Idea pomiaru polega na tym, ze wigzka promieniowania rentgenowskiego pada
pod malym katem @ na powierzchni¢ swobodng krysztatu i1 jednoczesnie pod katem
braggowskim O, na wybrane plaszczyzny atomowe, prostopadle do tej powierzchni.
Pomiar polega na ciaglej zmianie kata padania ¢ wiazki promieniowania na plasz-
czyzny odbijajace w otoczeniu kata braggowskiego 6,. Na podstawie otrzymanego
w ten sposob profilu dyfrakcyjnego mozna oceni¢ m.in. stopien koherencji badane;j
warstwy, a mozliwos¢ zmiany kata padania wigzki @ na powierzchni¢ krysztalu
zapewnia kontrole glebokosci wnikania. Na Rys. 5 przedstawione sa profile dyfrak-

cyjne otrzymane ta metoda dla roznych katéw padania a »
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Rys.3. Profile dyfrakcyjne otrzymane metoda GID dla r6znych katéw padania .
Fig. 3. X-ray GID diffraction profile obtained for the another incydent angles.

Zmiana ksztaltu refleksu w funkcji glebokosci wnikania sugeruje, ze w krysztale
wspolistniejg rodziny plaszczyzn sieciowych o tych samych wskaznikach Millera,
réznigce si¢ odleglosciami migdzyplaszczyznowymi. Zmiana charakteru profilow
prezentowanych na Rys. 3 moze wynika¢ ze zmiany pola oswictlonego wiazka
promieniowania synchrotronowego, w funkcji zmiany kata padania ® w zakresie od
0,1 deg do 0,5 deg. Rys. 4 przedstawia mozliwg interpretacj¢ tego zjawiska.
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Rys. 4. Schemat dyfrakcji zachodzacej w geometrii GID. Wystepowanie obszaru nieciaglosci
plaszczyzn sieciowych $wiadczy o braku koherencji sieciowe;.

Fig. 4. The GID geometry of the X-ray diffraction. The discontinuity of lattice planes proves
that there is no coherency in the crystal volume.
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Na powyzszym rysunku widoczne sa dwa obszary o roznej koncentracji alumi-
nium. Na ich granicy mozna, w pewnych warunkach, zaobserwowac nicciaglosc
plaszczyzn sieciowych prostopadlych do powierzchni. Zjawiska dyfrakeyjne zacho-
dzace wewnatrz obszaru nieciaglosei plaszczyzn sieciowych powoduja rozszczepienie
piku, ktore swiadczy o braku koherencji sieciowej.

Prezentowane wyniki $wiadeza o tym, ze w krysztalach osadzanych na buforze
GaN nastapilo wymieszanic materialu w warstwie posredniej 1 zamiast supersieci
GaN/AIN otrzymano warstwg AlGaN o skladzie chemicznym odpowiadajacym sred-
niemu projektowanemu skladowi supersieci. Stwierdzono brak koherencji sieciowe]
pomigdzy warstwa AlGaN 1 warstwa, epitaksjalna GaN, a takze wzajemna dezorientacjg
kolumn w obrebie warstwy AlGaN.

2.2.SYSTEMY EPITAKSJALNE OSADZANE NA BUFORZE
AlGaN

Profile dyfrakcyjne tej grupy krysztaléw charakteryzuja si¢ oscylacjami pocho-
dzacymi od supersieci GaN/AIN 1 $wiadczacymi o tym, Ze pewna cze$¢ wytworzonej
heterostruktury ma charakter periodyczny.

Na Rys. 5 pokazany jest profil dyfrakcyjny krysztalu z procesu 723, ktory
jest typowy dla wszystkich krysztalow z omawianej grupy (Tab. 1). Widoczne sa
wspomniane wczesniej oscylacje, a takze silny refleks pochodzacy od plaszczyzn
002 w warstwie nukleacyjnej Al ,Ga, N i szeroki refleks, ktorego polozenie katowe
odpowiada zar6wno warstwie Al Ga, N, jak i warstwie podwojne] — studnia, bariera
(3GaN,4AIN). Model krysztalu na ktoérego podstawie przeprowadzono symulacje
profilu dyfrakcyjnego prezentowany jest na Rys. 6.
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Rys. 5. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne eksperymentalny — gérny i teoretyczny — dolny
dla krysztalu 723, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci fali 0,15396 nm. Widoczne sa
oscylacje, $wiadczace o periodycznym charakterze systemu epitaksjalnego.

Fig, 5. X-ray diffraction profiles: experimental — upper and calculated — bottom. Crystal 723,
the wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm. The oscillations provides the
information about the periodicity of epitaxial system.

AlpsGaog N

Y 3 x(3GaN ,4A|N)
AlpaGagM

Rys. 6. Model heterostruktury zalozony do przeprowadzenia symulacji profilu dyfrakcyjnego
dla krysztatu z procesu 723.
Fig, 6. The model of the crystal 723 used to symulation of the x-ray diffraction profile.
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Prezentowany powyzej model heterostruktury potwierdzaja takze wyniki
uzyskane przy wykorzystaniu transmisyjnej mikroskopii elektronowej (TEM) dla
heterostruktury z procesu 722. Ta heterostruktura rdzni si¢ od heterostruktury 723
dodatkowo nalozona warstwa GaN o grubosci ~ 0,2 pm. Pozostale parametry tech-
nologiczne byly w obu procesach identyczne.

Na obrazie TEM (Rys. 7) wyraznie wida¢ kolejne interfejsy pomi¢dzy warstwami
GaN 1 AIN, co swiadczy o tym ze przynajmniej czg$¢ heterostruktury jest periodycz-
na. Obserwuje si¢ tez stopniowy zanik obrazu interfejsdéw, w miarg zblizania si¢ do
powierzchni krysztalu, co potwierdza hipotezg, ze podczas odkladania ekstremalnie
cienkich warstw AIN oraz GaN nast¢puje, po odlozeniu zaledwie 3 lub najwyzej 4
warstw podwojnych, zanik zdolnosci ukladu do utrzymania wzrostu dwuwymiaro-
wego, a material kolejnych 7 odkladanych warstw zaczyna mieszaé si¢ ze soba.

001 kierunek
wezrostu
heteros truktury

Rys. 7. Elektronowomikroskopowy obraz heterostruktury z procesu 722. Widoczne interfejsy
pomiedzy kolejnymi warstwami supersieci 3GaN/4AlN, a takze interfejs pomi¢dzy warstwa
Al Ga N iwarstwa epitaksjalng GaN .

Fig. 7. TEM image of 722 heterostructure. The interfaces between succeeding layers in the
superlattice 3GaN/4AIN and between Al) Ga| N and GaN layers are visible.

Na Rys. 8 przedstawione sg eksperymentalny oraz symulowany profil dyfrakcyjny
otrzymany dla krysztalu z procesu 722. Oscylacje widoczne na profilu dyfrakcyjnym
krysztalu 723 staly si¢ obecnie prawie niezauwazalne.
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Rys. 8. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne: eksperymentalny — gorny i teoretyczny — dolny
dla struktury 722, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci fali 0,15396 nm. Widoczne
sa szczatkowe oscylacje.

Fig, 8. X-ray diffraction profiles: experimental — upper and calculated — bottom. Crystal 722,
the wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm. The residual oscillations
are visible.

Teoretyczny profil rentgenowski zostal obliczony przy zalozeniu, ze w krysztale
722 wystgpuje dodatkowa warstwa epitaksjalng GaN o grubosci 0.2 um. Jak widaé
obecnose jej zmienia ksztalt profilu dyfrakcyjnego i prawie calkowicie wygasza
obserwowane poprzednio oscylacje, co moze $wiadczy¢ o tym, ze w krysztale 722
wymieszaniu uleglo wigce] warstw podwojnych niz w krysztale 723.

Ten stan rzeczy moze by¢ wywolany procesami zachodzacymi w reaktorze
podczas odkladania wzglednie grubej warstwy epitaksjalnej GaN, kiedy to uklad
przebywa w wysokiej temperaturze 1 w tym czasie moze zachodzi¢ dyfuzyjne mie-
szani¢ si¢ materialu pomiedzy warstwami GaN i AIN.

Dla heterostruktur z procesdéw 722 1 723 wykonano badania powierzchni technika
mikroskopu sit atomowych. Obrazy AFM wskazuja, ze powierzchnie krysztaldw
z obu procesow sa chropowate, jednakze powierzchnia krysztalu z procesu 722 cha-
rakteryzuje si¢ znacznic wigksza amplituda nieréwnosci. To takze moze Swiadczy¢
o tym, ze wzrost dodatkowej warstwy GaN wplywa nickorzystnie na stan powierzchni
systemu epitaksjalnego.
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Profil reflektometryczny prezentowany na Rys. 9 otrzymany przez niskokatowe
skanowanie w kierunku rownoleglym do powierzchni krysztatu 723 wykazuje nie-
wielka skladowa dyfuzyjna w szczegolnosci w pordwnaniu do skladowej dyfuzyj-
nej wystepujacej dla krysztalu 722 (Rys. 2) oznacza, ze uporzadkowanie lateralne
krysztalow odkladanych na buforze AlGaN jest lepsze niz krysztaléw odkladanych
na buforze GaN.
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Rys. 9. Profil reflektometryczny otrzymany przez skanowanie w kierunku rownoleglym do
powierzchni dla krysztatu 723.

Fig. 9. The reflectometric profile obtained by means of scan in the direction parallel to the
surface of 723 crystal.

W podsumowaniu mozna stwierdzi¢, ze stwierdzono, ze porzadek chemiczny
supersieci AIN/GaN bardzo silnie zalezy od skladu chemicznego warstwy buforo-
wej. Gdy sklad chemiczny warstwy buforowej jest zblizony do sredniego skladu
chemicznego supersieci, obserwuje si¢ wowcezas zdecydowang poprawe porzadku
chemicznego supersieci. W krysztalach odkladanych na warstwie nukleacyjnej
AlGaN obserwuje si¢ wystepowanie wigkszej liczby studni GaN rozdzielonych
barierami AIN niz w krysztalach odkladanych na warstwie nukleacyjnej GaN, w
tym ostatnim przypadku nastapilo prawie calkowite wymieszanie materialu warstw
supersieci.

2.3.ANALIZA ODKSZTALCEN I DLUGOSCI KORELACJI
W KIERUNKU WZROSTU

Dla krysztaldéw z odlozona warstwa nakrywajaca GaN przeprowadzono analize
ksztaltu refleksu, ktora zastosowano zaréwno do piku dyfrakcyjnego 004 pochodza-
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cego od warstwy GaN, jak i dla piku dyfrakcyjnego 004 od lezacej pod spodem war-
stwy AlGaN. Okreslono zalezno$¢ dlugosci korelacji wiclkosci blokéw w kierunku
prostopadlym do powierzchni krysztalu w warstwie epitaksjalnej GaN i w warstwie
AlGaN w funkgcji projektowanej calkowite] grubosci supersieci AIN/GaN.

MMugosS kordacji Laprostopadta do powerzchni

500 - - ‘
""“‘“*-—x._AHIN/GaN superlattice

400
U “ \.

s 30
&
- 200 -
100 &— GaN layer
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Catkowita projektovwena grubo 22 supersieci AIN/GaN [nm]

Rys. 10. Zaleznos¢ dlugosci korelacji wielko$ci blokdéw w kierunku prostopadlym do po-
wierzchni krysztalu w warstwie epitaksjalnej GaN i w warstwie AlGaN w funkcji projekto-
wangej catkowitej grubosci supersieci AIN/GaN.

Fig. 10. Correlation length perpendicular to the surface in the GaN and AlGaN layers versus
total thickness of the AIN/GaN superlattice.

Otrzymany wynik wskazuje na wystgpowanie zwiazku pomi¢dzy wielkos$ciami
blokow w kierunku osi ¢ w warstwie GaN 1 w projektowane] supersieci AIN/GaN,
przy czym, o ile wraz ze zwickszaniem grubosci supersieci rosnie $redni rozmiar
bloku w warstwie GaN, to maleje rozmiar bloku w supersieci. Potwierdza to hi-
potezg, ze wraz ze wzrostem liczby odkladanych warstw podwojnych supersieci
maleje ich jakos¢ krystaliczna. Na uwage jednak zastuguje to, ze jednoczesnie ze
zmnigjszaniem si¢ jakosci krystalicznej supersieci, w funkcji jej calkowitej grubosei,
rosnie $redni rozmiar bloku w warstwie epitaksjalnej GaN, a wigc rowniez polepsza
si¢ jej jakos¢ krystaliczna.

Na Rys. 11 przedstawiono zaleznos¢ niejednorodnych mikroodksztalcen wyste-
pujacych wzdluz osi ¢ w warstwie epitaksjalnej GaN 1 w projektowane] supersieci
AIN/GaN od calkowitej grubosci supersieci.
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Rys. 11. Zalezno$¢ nicjednorodnych mikroodksztalcen wzdhuz osi ¢ w warstwie epitaksjalnej
GaN i w projektowanej supersieci AIN/GaN od calkowitej grubos$ci supersieci.

Fig. 11. The inhomogeneous strain parallel to the ¢ axis in the GaN and AIN/GaN superlattice
versus total thickness of the superlattice.

Rys. 11 pokazuje zalezno$¢ pomiedzy wiclkoscia mikroodksztalcen wzdluz
osi ¢ w warstwic GaN 1 w supersieci AIN/GaN. W miarg, jak rosnie calkowita
grubos¢ projektowane] supersieci obserwuje si¢ zmniejszanie niejednorodnych mi-
kroodksztalcen prostopadlych do powierzchni systemu epitaksjalnego i1 to zarowno
w objgtosci projektowane] supersieci, jak 1 w nakrywajace] warstwie epitaksjalnej
GaN. W calym przedziale grubosci projektowanej supersieci mikroodksztalcenia
w warstwie GaN sg o jedng czwarta nizsze niz w warstwie buforowe;j.

2.4.WPLYW SUPERSIECI NA JAKOSC WARSTWY GaN

Zmierzono szerokosci poldéwkowe refleksu 004 zardwno w kierunku rownoleglym
do powierzchni préobki, jak 1 w kierunku prostopadlym do nigj. Szerokosé¢ poldwko-
wa refleksu symetrycznego f, mierzona w kierunku réwnoleglym do powierzchni
metoda skanowania @ jest odwrotnie proporcjonalna do lateralnej jakosci krysta-
licznej warstwy epitaksjalnej, a szerokos¢ poldwkowa S, mierzona w kierunku
prostopadlym do powierzchni jest odwrotnie proporcjonalna do sredniej jakosci
struktury w kierunku wzrostu. Miara usrednionego poszerzenia <f> = (8- f )"
zawiera informacje o jakosci strukturalnej krysztatu.

Otrzymane wyniki swiadcza o tym, ze zardwno warstwa epitaksjalna GaN, jak
1 supersie¢ AIN/GaN wykazuja wspolng cechg, a mianowicie szerokos¢ poldwko-
wa refleksu 004 mierzona réwnolegle do powierzchni systemu jest kilkukrotnie
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wigksza od szerokosci polowkowe] mierzonej w kierunku prostopadlym do po-
wierzchni. Oznacza to, ze porzadek krystaliczny, tak w supersieci, jak 1 w warstwie
GaN, w kierunku wzrostu jest znacznie lepszy niz porzadek lateralny. Zaleznos¢
usrednionych szerokosci poléwkowych od nominalnej liczby okreséw supersieci
przedstawia Rys. 12.
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Rys. 12, Zalezno$¢ usrednionych szerokosci poléwkowych od nominalnej liczby okreséw
supersieci AIN/GaN dla refleksow 004 supersieci oraz warstwy epitaksjalnej GaN o grubosci
1 pm.

Fig. 12. The averaged FWHM of 004 reflections versus planned thickness of AIN/GaN su-
perlattice for epitaxial and superlattice reflecting planes.

Obic krzywe maja minima. Najmniejsza usredniona szerokos¢ polowkowa re-
fleksu 004 pochodzacego od supersieci AIN/GaN (5nm/5nm) odpowiada 10 okresom,
a minimalna szeroko$¢ polowkowa refleksu 004 pochodzacego od warstwy epitaksjal-
nej GaN odlozonej bezposrednio na dangj supersieci odpowiada 15 okresom super-
sieci. Oznacza to, z¢ najwyzszy stopien porzadku krystalicznego jest obserwowany
dla supersieci (5nm/5nm) o 10 okresach, a warstwa epitaksjalna GaN o grubosci
1 um charakteryzuje si¢ najwyzszym stopniem porzadku krystalicznego, gdy rosnie
bezposrednio na supersieci AIN/GaN (Snm/5nm) ktéra jest zlozona z 15 okreséw.

2.5.BADANIA ULTRACIENKICH WARSTW AIN/GaN

Wysokokatowy profil dyfrakcyjny wykazuje bardzo duza czulos¢ na zmiany od-
leglosci migdzyplaszczyznowych - odksztalcenia 1 wygigcia plaszezyzn sieciowych.
Silnie zalezy on od grubosci poszczegoélnych warstw krystalicznych, ich skladu
chemicznego oraz od calkowitej grubosci heterostruktury. Informacja jaka zawiera
pochodzi z obszaru o glgbokosci do kilkunastu mikrondéw. W przypadku bardzo
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cienkich heterostruktur dla zarejestrowania profilu dyfrakcyjnego, zawierajacego do-
statecznie duzo szczegdlow, nalezy wykorzysta¢ promieniowanie synchrotronowe.

Profil reflektometryczny wykazuje duza czulos¢ na zmiany gestosci w kierunku
prostopadlym do powierzchni. Gleboko$¢ wnikania promieniowania rentgenowskie-
go, w zakresie malych katow padania, bardzo szybko rosnie wraz z ich wzrostem.

Profil reflektometryczny otrzymany metoda skanowania o (dla dowolnego, ale
ustalonego kata 260) zawiera w sobie informacj¢ o warstwie badanej heterostruktury,
ktorej gdrng granice stanowi swobodna powierzchnia krysztalu, a jej dolna granica
jest scisle okreslona miara kata 26. Tak wige im wigkszy jest ten kat, tym glebiej
w krysztal wnika wigzka promieniowania rentgenowskiego, i co za tym idzie, tym
grubsza jest warstewka heterostruktury, z ktorej informacja moze by¢ analizowa-
na.

Na podstawie przeprowadzonych serii symulacji profili wysokokatowych Rys. 13
1 niskokokatowych (Rys 14) stwierdzono, ze wykonujac numeryczng analizg jedno-
czesnie dla profilu wysokokatowego 1 dla profilu reflektometrycznego osiaga si¢
dobre rezultaty. Dlatego profil skladu chemicznego ultracienkich warstw GaN/AIN
otrzymanych w procesach 403, 405, 406 zostal okreslony przy zastosowaniu metody
jednoczesnej symulacji profili dyfrakeyjnego i reflektometrycznego.

W przypadku badanych heterostruktur wystepuje tylko niewielka rozbieznosé¢ po-
mi¢dzy modelami powstalymi w efekcie symulacji profilu wysokokatowego 1 profilu
reflektometrycznego (Tab. 3), a dla krysztatu 403 oba modele sa niemal identyczne.
Jest to silna przeslanka zachgcajaca do stosowania prezentowanej metodyki.
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Rys. 13. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne: eksperymentalny — gorny i teoretyczny — dolny
dla struktury 403,405,406, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci fali 0,15396 nm.
Fig, 13. X-ray diffraction profiles: experimental — upper and calculated — bottom. Crystal 403,
405, 406 the wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm.
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Rys. 14. Rentgenowskie profile reflektometryczne: eksperymentalny — goérny i teoretycz-
ny — dolny dla struktury 403,405,406, promieniowanie synchrotronowe o dlugosci fali
0,15396 nm.

Fig, 14. X-ray reflectometric profiles: experimental — upper and calculated — bottom. Crystal
403, 405, 406 the wavelength of the synchrotron radiation equals 0,15396 nm.
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Tabela 3. Poréwnanic modeli otrzymanych przez dopasowanie wysokokatowych 1 niskoka-

towych profili rentgenowskich.

Tab. 3. The comparison between the models obtained by means of diffraction and reflecto-

Badanie heterostruktur zwiazkéw AMN. ...

metric techniques.
Nt Skl.ad (1;2;1;1:(1- reﬁ/e[gti:llne- klg/rl'l(c):?)ilfy Pr(;j:ggzi?ne
chemiczny cyjny tryczny
[nm] [nm] [nm) [rm)

403 65898 8,00 8,50 8,25 Al . Ga N 10,00 AIN
GaN 1,03 1,03 1,03 GaN 1,30 GaN
G . 7,50 7.50 T.o0 Al Ga, N 10,00 AIN

GaN 1,55 1,55 1,55 GaN 1,30 GaN
05593 N 7,50 7.50 7,50 Al Ga N 10,00 AIN

GaN 2,06 2,06 2,06 GaN 1,30 GaN

AIN 100 100 100 AIN 100 AIN
405 08798 7,50 8,88 8,19 Al . Ga, N 10,00 AIN
GaN 1,29 1,29 1,29 GaN 1,30 GaN

Al .,Ga ;N 7.50 8,38 794 Al .,Ga, | ,N 10,00 AIN

GaN 1,81 1,81 1,81 GaN 1,30 GaN

Al .Ga N 8,00 7.88 794 Al Ga )N 10,00 AIN

GaN 2,06 2,06 2,06 GaN 1,30 GaN

AIN 170 170 170 AIN 170 AIN

406 Al ., Gay, )N 8,50 7,75 8,13 Al . Ga, N 10,00 AIN
GaN 1,55 1,42 1,49 GaN 1,30 GaN

- 8,50 7,50 8,00 Al ,Ga, N 10,00 AIN

GaN 1,55 1,68 1,62 GaN 1,30 GaN

00093 1N 8,00 7.38 7,69 Al Ga (N 10,00 AIN

GaN 1,81 1,81 1,81 GaN 1,30 GaN

AIN 220 220 220 AIN 220 AIN
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Otrzymane wyniki pokazuja, ze zostala przeszacowana szybkos¢ wzrostu bariery
AIN — w rzeczywistosci AlGaN o ~ 20%, natomiast grubosci ultracienkich studni
GaN sa, z wyjatkiem najblizszej powierzchni krysztalu w procesie 403, grubsze
od zakladanych. Dodatkowo obserwuje si¢ prawidlowos¢, polegajaca na tym, ze
im glgbiej w heterostrukturze jest osadzona studnia, tym jej grubos¢ jest wigksza.
Moze to swiadczy¢ o tym, ze podczas trwania procesu technologicznego, predkosc
wzrostu studni GaN maleje sukcesywnie.

2.6. OBSERWACJE ROZPRASZANIA DYFUZYJNEGO

Na podstawie analizy danych otrzymanych w procesie dopasowywania profilu
niskokatowego stwierdzono, ze kolejne interfejsy bariera AlXGa(l_X)N studnia GaN
oraz studnia — bariera oraz powierzchnia swobodna krysztalu charakteryzuja si¢ nie-
zerowq szorstkoscia. Szorstkos¢ powierzchni moze by¢ skorelowana z szorstkoscia
interfejsow 1 wtedy na niskokatowej mapie przestrzeni odwrotnej badanego systemu
epitaksjalnego obserwuje si¢ charakterystyczne, przypominajace ksztaltem banany,
smugi rozpraszania dyfuzyjnego.

Mapg przestrzeni odwrotne] otrzymuje si¢ uzywajac odpowiedniej kombinacji
skanowania na przemian prostopadle do powierzchni krysztalu (/260 skanowanie)
1 nastgpnie rownolegle do powierzchni krysztalu (w skanowanie).

Otrzymane przy zastosowaniu promieniowanie synchrotronowego w ESRF mapy
przestrzeni odwrotnej wykonane w otoczeniu wezla 000 sieci odwrotnej heterostruk-
tur z procesow 403 1 406 sa prezentowane na Rys. 15.

QA"

Rys. 15. Mapy przestrzeni odwrotnej dla heterostruktur: a — z procesu 403 i b z procesu 4006,
widoczne smugi rozpraszania dyfuzyjnego, zaznaczone strzalkami, swiadcza o korelacji
interfejsow.

Fig. 15. Reciprocal space maps of the diffusely scattered intensity: a — 403, b — 406 crystals
arrows indicated Bragg-like resonance lines.
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Na mapach, szczegdlnie w przypadku heterostruktury z procesu 406, zaznacza-
Jja si¢ charakterystyczne ksztalty — oznaczone strzatkami — $wiadczace o korelacji
interfejsow. Zjawisko to moze towarzyszy¢ pojawieniu si¢ w objgtosci heterostruk-
tury obicktéw zero wymiarowych np.: kropek kwantowych. Pojawieniu si¢ takich
obicktoéw towarzyszy charakterystyczne rozpraszanie dyfuzyjne.

PODSUMOWANIE

Zaprezentowano rentgenowska nieniszczaca metode wyznaczania profilu skladu
chemicznego heterostruktur zwiazkéw A™N zawierajacych ultracienkic warstwy
azotku aluminium 1 azotku indu, a takze supersieci AIN/GaN, o réznym stopniu
porzadku krystalicznego [27].

Zbadano wplyw jaki supersie¢ AIN/GaN, o roznych okresach i liczbie warstw
podwoéjnych, wywiera na strukturg docelowej warstwy epitaksjalnej azotku galu.
Najwyzszy stopien porzadku chemicznego i krystalicznego oraz dobra jednorodnosé
powierzchni swobodnej warstwy epitaksjalnej GaN stwierdzono w przypadku, gdy
jest ona odkladana na supersieci AIN/GaN, ktdrych $redni sklad chemiczny pokrywa
si¢ ze skladem chemicznym warstwy nukleacyjnej AlGaN odkladanej bezposred-
nio na podlozu szafirowym. Zastosowanie tej supersieci, jako integralnej czesci
warstwy buforowej polepsza strukture nakrywajacej warstwy epitaksjalnej GaN.
Analiza niejednorodnych mikroodksztalcen 1 wielkosci blokdéw w grupie krysztalow
o wzglednie nizszym stopniu porzadku, wskazuje na wystgpowanie korelacji po-
migdzy mikroodksztalceniami wystgpujacymi w warstwie buforowej 1 w warstwie
nakrywajacej [28].

Dla krysztalow o wysokim stopniu uporzadkowania krystalicznego opracowano
metodg jednoczesnego dopasowywania profilu wysokokatowego 1 profilu reflekto-
metrycznego i wyznaczono profil skladu chemicznego heterostruktur zawierajacych
potrojne studnie kwantowe GaN o grubosci niewiele przekraczajacej 1 nm.

Opracowana metoda pozwala: oceni¢ stopien uporzadkowania krystalicznego ba-
danych heterostruktur zawierajacych studnie kwantowe GaN, rozpoznac deformacje
struktury krystalicznej, a takze zidentyfikowac zjawiska, ktore je wywoluja. Taka
sytuacja sprzyja podejmowaniu wysilkow, ktore w przyszlosci powinny doprowadzié
do wyeliminowania nickorzystnych zjawisk wystgpujacych w procesach wzrostu
epitaksjalnego heterostruktur zwiazkéw A™N.
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SUMMARY

THE INVESTIGATION OF HETEROSTRUCTURES BASED ON
A™MN COMPOUNDS WITH ULTRA THIN CRYSTALLINE LAYERS

The lattice misfit between Al O, substrate and epitaxial GaN layer generates
stresses and numerous misfit dislocations. This leads to difficulties in the epitaxial
growth of the GaN layer. The attempts to resolve this growth problems consist in
employing the buffer layer with the ultra thin period AlGaN/GaN superlattice. This
superlattice is expected to reduce the dislocations density and improve the structure
of epitaxial GaN layer. In this work we present the results of the investigation of
the structure of AlGaN/GaN superlattice used as a buffer layer on the crystalline and
chemical order of the extremely thin AIN, GaN and AlGaN layers.

Key words: heterostructure, A™N, buffer layer, XRD

34





