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Rentgenograficzne badania pétizolacyjnych
monokrysztatlow GaAs

1. WSTEP

Monokrysztaty GaAs typu péiizolacyjnego s@ materialem o szczegél-
nie duzym perspektywicznym znaczeniu dla wytwarzania réznych przyrzeg-
déw elektronicznych. Wrez z rozwojem technologii wytwarzania takich
krysztatéw w ostatnim okresie opublikowano wiele prac poswigconych ba-
daniom ich doskonslogéci strukturalnej. Wéréd tych prac znalaziy sieg
zaréwno poswiecone badaniom defektédw [1-9] jak i badaniom rozkladu
zmian statej sieci [10-14]. \ b

W niniejszej pracy pragniemy przedstawié szereg wynikéw badan rent-=
genograficznych, giéwnie topograficznych, uzyskanych na monokryszta-
tach GaAs typu pélizolacyjnego, wytworzonych w Zaktadzie Monokrysta-
lizacji Zwigzkéw Péiprzewodnikowych ITME. Badania te przeprowadzono
na duzym zestawie prébek wycinanych z réznych miejsc monokrysztaiéw
o réznym typie domieszkowania. ;

W omawianym przypadku duzo uwagi poswigcono tzw. strukturze komér-
kowej. Struktura taka polega na wystgpowaniu w krysztatach charakte-
rystycznych komérek, na éciankach ktérych grupuje sie wiekszos$é ujaw-
nianych dyslokacji. Przyklady badarn struktury komérkowej za pomoce
metod topografii rentgenowskiej Langa i Berga-Barrettd zawieraja m.in,
prace Ponce [1], Chabli.i wspélautoréw [2] orsz Kitano i wspélauto-
réw [3]. 2 :

Powstawanie strukfury komérkowej nie jest zjewiskiem do korica wy-
jednionym, lecz wiekszo$¢ faktéw wskazuje, 2e wigze sig ono z niesta-
bilnodcig powierzchni wzrostu. Niestabilnoé¢ takas jest wywolana praw-
dopodobnie iokalnymi przechtodzeniami wywolanymi z kolei tworzeniem
sig¢ przy powierzchni krystalizacji warstwy wzbogaconej.w jeden ze
sktadnikéw stopu [15]. Wzrost krysztailu nastepuje w stykqjgcych sie
oddzielnych obszarach. 2
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W jednej z ostatnich prac Pichaud i wspélautorzy [9] pokazali
przyctad krysztasiu, w ktérym struktura komérkowa tworzy charakterys-
tyczie dtugie kanaly, dobrze widoczne na prébce wycietej wzdtuz osi
wzrostu. Badania struktury komérkowej prowadzone metodami wysokoroz-
dzielczej mikroskopii elektronowej [1] wykazuja ponadto, ze najistot-
niejszym elementem budowy $cian komérek sa wytracenia krystaliczne lub
amorficzne. Dyslokacje sg natomiast polozone przypadkowo w pewnej od-
legissci od tych scian.

W niniejszej pracy stosowalismy réwnolegle trzy wzajemnie sie uzu-
petniajace metody topografii rentgenowskiej. Ponadto w oparciu o spek-
trometr dwukrystaliczny prowadzilismy réwniez badania deformacji sieci
w pevnej mierze réwnowazne opisywanym przez Ishikawe i wspétautoréw
[4,3].

Wyniki niniejszej pracy byly przez nas czesciowo przedstawiane
w postaci komunikatu w czasie trwania VIII Miedzynarodowej Szkoily
Letniej "Defekty w krysztatach"™, w Szczyrku [16].

2. MiTODYKA BADAK

Wszytkie badane prébki pochodzily z monokrysztaiéw otrzymywanych
hermztyzowana metoda Czochralskiego /"LEC"/, wycigganych w przewaza-
jacej wiekszodci w kierunku <100).

Badane krysztaly mozna podzielié na dwie istotnie réznigce sieg
wlasciwosciami grupy. Pierwsza grupe stanowig krysztaty siabo domiesz-
kowate chromem lub wanadem i niedomieszkowane. Druga grupe stanowia
natoniast krysztaly bardzo silnie domieszkowane indem /o koncentracji
indu rzedu 1%/. Ind jest w tym przypadku tzw. domieszka izoelektrycz-
ne. Znajdujac sig¢ w tej samej grupie uktadu okresowego co gal, domiesz«
ka indu zastepuje atomy galu i jest w duzej mierze obojetna elektrycz-
nie. Wywiera ona natomiast istotny wpiyw hamujacy poslizg i rozmnaza-
nie dyslokacji.

W aktualnych badaniach w najszerszym zakresie stosowano metode to-
pografii dwukrystalicznej, realizowang na precyzyjnym rentgenowskim
spektrometrze dwukrystalicznym, Diieki stosunkowo krétkim czasom eks-
pozy:ji byto mozliwe stosowanie tej metody do otrzymywanis szybkich
topograméw przegladowych. Metoda topografii dwukrystalicznej pozwala
na uzyskanie informacji o strukturze dyslokacyjnej krysztaiu i innych
indyvidualnych defektach, lecz przede wszystkim zapewnia unikalne
mozliwosci ujawniania i oceny niewielkich nawet deformacji sieci. Me-
toda umozliwia réwniez oceng naprezen,

Topogramy przegladowe otrzymywano stosujac kilka réznych ukladéw
spektrometru dwukrystalicznego. Najczedciej stosowano ukklad 44051,
=531, _A¢ % monochromatorem krzemowym i ukiad 511Ge,-511GaAs z mono-
chronatorem germanowym. Do realizacji metody topografii dwukrysta-
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licznej, podobnie jak i pozostatych dwu metod wykorzystywano promie-
niowanie miedziowe Cu Kot
Z uwagi na znaczng deformacje, wystepujace szczegdélnie w kryszta-
tach pierwszej grupy, wykonywano czesto tzw. topogramy “zebra" lub
serie topogreméw dla serii skokowo zmienianych pozycji katowych.
Badenia deformacji sieci byly realizowane w nastepujacy'sposéb:
- przy zastosowaniu ukladu spektrometru dwukrystalicznego 4°0GaAs’

-400GaAs
krysztaltu GaAs z dezorientacje 25° wzgledem ptaszczyzn (100). Krysz-

z monochromatorem wycinanym z niskodyslokacyjnego mono-

tat, z ktérego wycigto monochromator otrzymano w ITME poziomg meto-
de "gradient freeze" przy silnym domieszkowaniu krzemem, W tym przy-
padku wykonywano serie topograméw dla skokowo zmienianych pozycji
katowych i dwu lub czterech azymutéw, podobnie jak w pracach Ishi-
kawy i wspéteutoréw [4,3];

- przy wykorzystaniu metody opisanej przez autora [17], polegajacej ne
wykonywaniu topograméw w kontrolowenych polozeniach katowych dla
dwu jednoczesnie wyjustowanych reflekséw 531 i 135. Metoda ta, acz-
kolwiek bardzo trudna eksperymentalnie, pozwala na bezposrednig oce-
ne niewielkich zmien k@ta migdzyplaszczyznowego, wywolanych przez
deformacje sieci. ;

Z uwagi ns znaczna czasochlonno$c metode Langa zastosowsno do wy-
branych, charakterystycznych prébek. Topogramy eksponowano w reflek-
sach 220 stosujac sprzet japoriskiej firmy Rigaku.

Topogramy Berge-Barretta wykonywano w refleksach 531, przy czym
metode te stosowano zasadniczo jedynie do ujewniania szczegéiéw struk-
tury komérkowej.

3., WYNIKI EKSPERYMENTALNE I DYSKUSJA

Z punktu widzenia struktury defektowej ujewnianej metodami topo-
grafii rentgenowskiej, obserwowano do$¢ istotna réznice miedzy dwome
badanymi typami krysztaiéw.

Krysztaly pierwszej grupy - siabo domieszkowane i niedomieszkowsne
‘odznaczely si¢ wiekszg koncentracje dyslokacji na poziomie 104/cm2
oraz czestym wystepowaniem struktury komérkowej. Charaekterystyczne
jest przy tym, 2e strukturs komérkowa nie wystepowala z reguily w gér-
nych czeéciach krysztaléw, podobnie jek w krysztale badanym w pracy
Pichaud i wspélautoréw [9].

Poczetkowe czeéci obydwu typéw kryszteléw misly charakterystyczny
quasi-prostokgtny przekrdéj ze splaszczeniami wzdiuz piaszczyzn (110).
Taki typ wzrostu. moze wystepowac przy mniejszych radialnych gradien-
tach teiperatury [18], 2 to z kolei jest jednym z czynnikéw zmniejsza-
jecych mozliwpéé powstawania niestabilno$ci powierzchni wzrostu
[19,20].
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Przyktady topograméw dwukrystalicznych kilku prébek wycietych z po-
czatkowych czeéci monokrysztaléw przedstawiono na rys. 1. Mozna zeaob-
serwowa¢ pewne podobienstwo deformacji sieci w prébkach pochodzacych
z réznych monokrysztaléw. Najsilniejsza krzywizna piaszczyzn siecio-
wych wystepuje w poblizu narozy, natomiast wzdiuz osi prostopadiych
do sptaszczen deformacja sieci jest znacznie mniejsza.

Na rysunku 2 przedstawiono topogramy dwukrystaliczne i topogramy
Langa kilku prébek wycigetych z dolnych czeéci krysztaidéw pierwszej
grupy, m.in. pochodzgce z tych samych krysztatéw co prébki przedsta-
wione na rys. 1a i 1b. Na topogramach tych mozna zauwazyé wyraZnie
rozwinieta strukture komdrkowa.

Prébki z rozwinigtg struktura komérkowa wykazuje z reguly wigksza
deformacje sieci i zwigzane z nig naprezenia, niz nie zawierajece ta-
kiej struktury. Topogramy wykonane metoda spektrometru dwukrystalicz-
nego odwzorowuj@ w zwigzku z tym jedynie fragmenty prébki.

Powigkszone fragmenty topograméw dwukrystalicznych odwzorowujace
strukture komérkowa przedstawiono na rys. 3. MoZna zauwazy¢, Ze pomig-
dzy poszczegbélnymi komdérkami na ogél nie wystepuje zauwazelna dezorien-
tacja /jek mozna oszacowaC, nie jest ona wieksza niz 0,2"/. Zauwazsl-
na dezorientacja rzedu 1-2° pojawia sie natomiast czasami miedzy ziar-
nami obejmujacymi wieksza liczbe komérek.

Pokréj poszczegblnych komérek jest tatwiejszy do przesledzenie na
topogramach Langa i Berga-Barretta przedstawionych na rysunkach 2, 4
i 5. Mozna zaobserwowac, ze struktura komérkows nie wystepuje w brze=-
gowych czeséciach krysztalu, gdzie z kolei sg spotykane indywidualne
dyslokacje i pojedyncze pasma poslizgu.

Nalezy zwrécic¢ uwage na ci@gtos¢ przejscie od wyreznej struktury
komérkowej /obecnej na 3/4 powierzchni prébki/ przez komérki o ksztai-
cie wydluzonym, komérki niedomkniete i fragmenty $cian do obszaru za-
wierajacego indywidualne dyslokacje. Obserwuje sie przy tym bardzo
duze podobieristwo réznych form komérek do opisanych przez Takaheshi
i wspétautoréw [20] w przypedku monokrysztaléw aluminium, przy réz-
nych warunkach wyciagania powodujacych niestabilnos$¢ powierzchni krys-
talizacji. Sugeruje to istotne podobieristwo obydwu zjawisk,

Nalezy podkreslié, ze omawiene struktura komérkowa jest defektem
znacznie bardziej subtelnym od wystepujacej czasami w réznych krysz-
tatach tzw. struktury blokowej /mozaikowej/. W tym ostatnim przypadku
mamy - do czynienia z dezorientacja migdzy poszczegdélnymi blokami, do-
chodzgca do pojedynczych stopni. Przykiad struktury blokowej o dezo-
rientacji blokéw rzedu 1-2°, ujawnionej metoda Bergas-Barretta w préb-
nym krysztale niedomieszkowanym, pokazano na rysunku 4c. Struktura
blokowa jest tu nalozona na strukture komérkowa, dobrze widoczna na
niektérych blokach. Z uwagi na bardzo silng deformacje sieci i odwzo-
rowywanie niewielkich pél, wykonanie topogramu dwukrystalicznego bylo
tu praktycznie niemozliwe.
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Nasze obserwacje na ptytkach wycigetych wzdiuz osi wzrostu krysztaiu
nie potwierdzity obrazu struktury komérkowej przytoczonego w pracy
Pichaud i wspétautoréw [9], jako diugich kanatéw. Przykiad topogreméw
Lange i dwukrystalicznego tskiej prébki przedstawia rys. 5, przy czym
topogram dwukrystaliczny wykonano przy trzech polozeniach katowych
réznych o O,OOSG. Na topogramie mozna zauwazy¢ jedynie niewielkie wy-
diuzenie czeséci komérek w kierunkach (110>, nie zwiazanych z kierun-
kiem wyciggania krysztatu /podobne wydiuzenie zaobserwowad mozna na
niektérych komérkach w poprzednio omawianych prébkach wycigtych pros-
topadle do kierunku wzrostu/. Pokazana na rys. 5 prébka odznacza sig
réwniez stosunkowo silna deformacje.

Prowadzone przez nas badanias topograficzne nie pozwalaja na jedno-
znaczna identyfikacje rodzaju defektdédw tworzacych sciany komérek.
Uzyskane przez nas wyniki s@ w duzej mierze zgodne z wspomnianymi
wczeéniej wnioskami pracy [1], Zze éciany se@ zbudowane z wtragcen,

a w pewnej odlegtosci od $cian wystepuja dyslokacje. Kontrasty zwigza~-
ne z granicami komérek nie wykazywaly zauwazalnych zmian kontrastu

w funkcji stosowania réznych reflekséw, zaréwno w przypadku metod
transmisyjnych jak i odbiciowych.

Krysztaty drugiej grupy - silnie domieszkowane indem - na wieksze]j
czeéci przekroju wykazywaly znacznie nizsza gestos$¢ dyslokacji na po-
ziomie ok. 107/cm”. Jedynie w niewielkim obszarze zewngtrznym wyste-
powata gesta siec pasm poslizgu. Zupeinie nie obserwowano struktury
komérkowej. Ten ostatni fakt moze by¢ wynikiem wpiywu domieszki indu
na warunki stabilnego wzrostu [19].

Przyktady topograméw dwukrystalicznych i topograméw Langa prébek
wycigetych z monokrysztatéw silnie domieszkowanych indem zamieszczono
na rys. 6. Oprécz wspomnianej zewngtrznej strefy pasm poélizgu mozna
zauwazy¢ bardzo wyrazne na topogramach dwukrystalicznych pasma wzros-
tu, zwiazane ze zmianami koncentracji indu.

Bardziej szczeg6iowe badanies deformacji prowadzone droga wykonywa-
nia serii topograméw dla réznych pozycji katowych i azymutéw ustawie-
nia prébki wykazaly, ze kontrast na topogramach dwukrystalicznych
jest wywotany giéwnie zmianami orientacji. Dowodzi tego m.in. podo-
bienstwo topograméw w seriach przy zmianie azymutu o 180°. Niewielkie
zmiany odlegiosci, przejawiajace sie réznicami ksztaltu obszaréw od-
wzorowywanych, pojawiaja sie giéwnie w potowie diugosci promienia.
Rzgad zmian staiej sieci mozna szacowa¢ na 10-5, przy czym wszystko
wskazuje, ze jest on wynikiem odksztaicen elastycznych. Sugeruja to
m.in, wstepne wyniki oszacowar zmian kata miedzyplaszczyznowego, wy-
kazujace we wspomnianych obszarach podobnego rzedu zmiany.

Przyktad dwéch /z wykonanych czterech/ serii topograméw dla pozy-
cji katowych zmienianych skokowo o 0,005G i azymutéw réznigcych sie
o 180° pokazano na rys. 7, dla prébki pokazanej uprzednio na rys. 2a.
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Rys. 2. Topogramy prébek wycietych z dolnych czeéci péitizolacyjnych
monokrysztatéw GaAs

a - topogram dwukrystaliczny prébki wycietej z tego samego monokrysz-

tatu, co prébka przedstawiona na rys. 1a; b,c,d - seria topograméw

dwukrystalicznych prébki z dolnej czesci monokrysztaiu niedomieszko-

wanego o duzej srednicy;e - topogram Langa prébki przedstawionej na

rys. 2. b,c,d; f - topogram Langa prébki domieszkowanej chromem

Rys. 3. a,b - powigkszone fragmenty topograméw dwukrystalicznych
krysztatéw z rozwinigta struktura komérkowa



Rys. 4. Powigkszone fragmenty topograméw Berga-Barretta, odwzorowywu-
jece szczegbdiy struktury komérkowej
a - monokrysztat domieszkowany wanadem, b - monokrysztat domieszkowa-

ny chromem, c - monokrysztal niedomieszkowany, zawierajacy obok struk-
tury komérkowej rozwinieta strukture mozaikowa

http://rcin.org.pl
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Rys. 5. Topogramy prébki wycietej wzdiuz kierunku wzrostu monokrysztatu

stabo domieszkowanego chromem.
a - topogram Langa, b - topogram dwukrystaliczn
pozycjach ustawienia prébki zmienianych o 0,005

Rys. 7. Serie topogra-
méw dla azymutéw réz-
nych o 1809 i pozycji
katowych, zmienianych
o 0,005G w uktadzie

400GaAs‘ GaAs,

prébki przedstawionej
na rys. 2a

g typu “zebra", przy




Rys. 6. Topogramy
prébek wycietych

z monokrysztatéw péi-~
izolacyjnych GaAs,
silnie domieszkowanych
indem

a,b - topogramy
dwukrystaliczne,

c ~ topogram Langa



st EY (],005G
—— AB = 0005°
_____ A8 = +0005°

w277 Obszary ze zmiana-
mi odstepow miedzy-
plaszczyznowych

Rys. 8. Mapy réwnej dezorientacji z zaznaczonymi obszarami wyraznych
zmian odlegioséci miedzypiaszczyznowych, w dwu prostopadiych kierunkach

Z kolei na rys. 8 przedstawiono uzyskane na podstawie wykonanych serii
topograméw mapy konturéw jednakowej dezorientacji. Kontury te wykres=
lono usredniajgc kontury odpowiadajece miejscom maksymalnie naswietlo-
nym z dwéch serii dla azymutéw réznych o 180°. Obszary, gdzie powinny
wystepowac najwieksze zmiany odlegtosci miedzypiaszczyznowych, zakres-
kowano.

4, WNIOSKI

Stwierdzono, ze jednym z najcze$éciej wystepujacych w monokryszta-
4lach pétizolacyjnych GaAs stabo domieszkowanych typéw defektéw jest
struktura komérkowa. Struktura take nie wystepuje w poczatkowych ob-
szarach krysztaiéw.

Struktura komérkowa, w przeciwienstwie do blokéw mozaiki, nie wig-
e sie z istotna dezorientacja. Sciany komérek tworzg w topografii
rentgenowskiej wyrazny, nie ulegajacy zmianom w réznych refleksach,
kontrast,

Uzyskane wyniki potwierdzaje hipoteze, ze struktura komérkowa jest
wynikiem niestabilnoéci powierzchni wzrostu.

Krysztaly silnie domieszkowasne indem nie zawierajg struktury komér-
kowej, oraz, z wyjatkiem strefy zewngtrznej, znacznie obnizona koncen-
tracje dyslokacji.

Metoda topografii dwukrystalicznej ujawnia gidéwnie zmiany orienta<
cji sieci i wygiecie ptaszczyzn sieciowych, Stwierdzono wystepowanie
zmian odlegloéci miedzyplaszczyznowych, bedace wynikiem odksztaicen
elastycznych, zlokalizowane giéwnie w polowie diugos$ci promienia.
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