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Badania jednorodnosci cienkich warstw InAs otrzymywanych
metoda epitaksji z wigzek molekularnych

Streszczenie. Ninigjsza praca porusza zagadnienie charakteryzacji warstw epitaksjalnych arsenku indu (InAs) pod katem jednorodnosci
przestrzennej. Badania przeprowadzone w pracy zostaly oparte na trzech metodach charakteryzacji: wysokorozdzielczej mikroskopii optycznej,
mikroskopii sit atomowych i spektroskopii Ramana. Obiektem badan byty warstwy epitaksjalne InAs na podfozach arsenku galu (GaAs), ktére zostaty

wytworzone metodg epitaksji z wigzek molekularnych (MBE).

Abstract. This thesis deals with the characterization of epitaxial layers of indium arsenide (InAs) in terms of spatial homogeneity. The research
conducted in the paper was based on three characterization methods: high-resolution optical microscopy, atomic force microscopy and Raman
spectroscopy. The subject of the research were epitaxial layers of InAs on gallium arsenide (GaAs) substrates, which were produced by the method
of molecular beam epitaxy (MBE), (Investigation of homogeneity of InAs thin layers obtained by molecular beam epitaxy technique).
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Wstep

Arsenek indu (InAs)

1 jest jednym ze zwigzkéw

potprzewodnikowych A B' o statej sieci 6,1 A. Materiaty
ztej grupy, szczegdlnie w postaci krystalicznej,
majg fundamentalne  znaczenie dla  optoelektroniki.
Wykorzystuje sie je w produkcji takich urzadzen jak lasery
potprzewodnikowe, diody elektroluminescencyjne, ogniwa
stoneczne czy fotodiody lawinowe [1-3]. W ostatnich latach
intensywne prace badawcze ikomercjalizacyjne tych
materiatéw, mozna zauwazy¢ takze w obszarze zwigzanym
z detektorami podczerwieni, gdzie zwigzki A"BY stanowig
coraz istotniejszg konkurencje dla przyrzgdéw opartych na
zwigzku HgxCd«Te [4, 5].

Jakos¢ wytwarzanych krysztatéw metodami
epitaksjalnymi zalezy w duzym stopniu od jednorodnosci,
definiowanej jako rozkiad przestrzenny (lub tylko
powierzchniowy) odchylen od $redniej statystycznej
parametrow fizycznych, na catym obszarze warstwy
epitaksjalnej [6]. Badania takich rozktadéw sg przydatne do
celow kontroli jakosci, zaréwno podiozy
potprzewodnikowych, jak i osadzanych na nich warstw.
Ponadto, ich znaczenie ros$nie wraz ze wzrostem
testowanej powierzchni [7]. Kontrole jednorodnosci
prowadzi sie w celu wyodrebnienia fragmentéw warstwy, w
ktorych parametry elektryczne, optyczne, czy morfologii
powierzchni, sg mozliwie niezalezne od potozenia.
W rezultacie, wyselekcjonowanie fragmentéw spetniajgce
takie zatozenia, zwieksza jakos¢ i uzysk przyrzadéw
wieloelementowych, takich jak linijki lub matryce detektoréw
[8].

Metody kontroli  jakosci warstw  epitaksjalnych
w produkcji przemystowej matryc skupiajg sie na mozliwie
szybkich i nieniszczgcych technikach charakteryzacji. Sg to
najczesciej metody oparte na analizie pradéw wirowych [9],
metodach optycznych Ilub elektrooptycznych [10, 11].
Rezultatem jest natomiast mapa parametrow takich jak
lokalna grubos¢, lub rezystancja warstwowa. Opisywane
podejscie, pomimo swojej skutecznosci, nie zawsze jest
jednak wystarczajgce w niskoseryjnej produkcji przyrzgdow
na ktére natozone sg dodatkowe kryteria jakosciowe.

W  niniejszej pracy przeprowadzono badania
jednorodnosci warstw epitaksjalnych InAs za pomoca
trzech  technik  charakteryzacji: ~ wysokorozdzielczej

mikroskopii optycznej (HR-OM), spektroskopii Ramana
(RS), oraz mikroskopii sit atomowych (AFM). Celem takiego

doboru technik byto sprawdzenie korelacji lokalnych
parametrow  optycznych z  morfologia  powierzchni
osadzonych warstw.
Materiat badawczy

Badaniom jednorodnosci zostaty poddane

niedomieszkowane warstwy epitaksjalne InAs o grubosci 1
i 5 ym osadzone na jednakowych 2” podtozach z GaAs,
metodg epitaksji z wigzek molekularnych (ang. Molecular
Beam Epitaxy - MBE). Prébki zostaly osadzone w reaktorze
RIBER Compact 21 z predkoscig ok. 0,5 [um/h] z

identycznym przygotowaniem powierzchni przed
docelowym wzrostem.
Metodyka pomiarowa

Ze wzgledu na poszukiwanie korelacji pomiedzy

réznymi technikami pomiarowymi, istotnym etapem jest
spos6b  wygodnego  oznaczania  koordynat oraz
zdefiniowanie wspolnego punktu odniesienia dla wszystkich
metod badawczych. W literaturze wystepujg na ogot dwa
dominujgce konwencje oznaczania koordynat. Ich cechg
wspolng jest wpisanie powierzchni warstwy epitaksjalnej
w kwadrat i uznanie za punkt (0,0) jego $rodka lub lewej
dolnej krawedzi [12, 13]. Z tym drugim sposobem wigzg sie
problemy: pofozenia punktu poczgtkowego poza probka,
uwzgledniania ubytku materialu ze wzgledu na $ciecia
bazowe, oraz intuicyjnego odczytania potozenia s$rodka
warstwy po zmianie rozdzielczosci pomiaru. Ograniczenia
te powodujg, ze wygodniejszym punktem poczatku uktadu
wspotrzednych jest Srodek warstwy — patrz rysunek 1.

Kolejnos¢ przeprowadzenia badan dobrano pod kgtem
ograniczen danych technik pomiarowych, takich jak
szybko$¢ pomiaru, lub koniecznos¢ pociecia warstwy ze
wzgledu na maksymalny rozmiar dostepny dla probki
w komorze pomiarowej. Rozpoczeto od najszybszej,
wysokorozdzielczej mikroskopii optycznej. W drugiej
kolejnosci przeprowadzono  liniowe  skany  widm
w spektroskopii Ramana. Na samym konhcu prébki zostaty
pociete do rozmiaréw umozliwiajacych  wykonanie
charakteryzacji AFM.
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Rys. 1. Konwencja sposobu oznaczania koordynat badanych
probek w ktérej punkt (0,0) potozony jest w pozycji centralnej.

Do badan wysokorozdzielczg mikroskopig optyczng
zastosowano mikroskop Nikon Eclipse LV 150N, ktéry
umozliwia wykonywanie zdje¢ obszaréw dostosowanych do
wielko$ci obiektywu w rozdzielczosci 4K. Technika ta
zostata wybrana do wstepnej, jakosciowej oceny wzrostu,
oraz rozpoznania obszaréw prébek o réoznych teksturach
powierzchni. W przypadku ich wystgpienia, po zmianie
obiektywu mozliwa jest bardziej szczegétowa obserwacja
granic i oznaczenie ich potozenia. Daje to mozliwosé
wykonania pomiaréw  jedynie w  wyréznionych,
charakterystycznych kierunkach, nie tracac przy tym na
jakosciowym opisie. W ramach charakteryzacji wykonano
zdjecia powierzchni probek obiektywami o powiekszeniu
X2.5, X5, X20, X50 i X100 z wykorzystaniem dwéch metod
obserwaciji: w polu jasnym i z kontrastem Nomarskiego.

Badania spektroskopig Ramana zostaty wykonane
mikroskopem inVia Raman Microscope Renishaw.
Zastosowano laser o dtugosci fali pobudzajacej 532 nm.
Moc promieniowania laserowego padajgcego na probke
wynosita ok. 20 mW. W torze optycznym mikroskopu
ustawiono filtr Eclipse ze szczeling justujgcg 100 pm, ktory
wycinat cze$¢ promieniowania rozproszonego pochodzgcyg
od promieniowania laserowego. W docelowym pomiarze
zastosowano nastgpujgce parametry pomiarowe: i) czas
pojedynczego pomiaru — 10 sekund, i) moc wzgledna
lasera — 100%, iii) liczba akwizycji — 20. Punkty pomiarowe
na warstwie zostaty wyznaczone z krokiem 1 mm.

Ponadto zostaty wykonane badania mikroskopem sit
atomowych (ang. atomic force microscopy — AFM) firmy
NT-MDT. W badaniach zastosowano sondy pomiarowe
firmy pmash o oznaczeniu katalogowym HQ:NSC15/AIBS.
Majg one czestotliwo$¢ rezonansowg wynoszgcg okoto 325
kHz, statg sprezystosci 40 N/m. Ostrza sond pomiarowych
sg zakonczone krzywizng o promieniu ok. 8 nm. Badania
technikg AFM zostalty wykonane dla 9 probek wycietych
wzdtuz poziomej Srednicy materiatu badawczego. Probki
byty kwadratami o boku 5 mm. Pomiary wykonano w trzech
punkach kazdej probki. Wielkos¢ obszaru pomiarowego
ustalono na 30x30 pm, natomiast szybko$¢ skanowania
wynosita 0,15 Hz.

Wyniki

Charakteryzacja mikroskopem optycznym w polu
jasnym dla warstwy o grubosci ~1 pm iz kontrastem
Nomarskiego dla warstwy o grubosci ~5 ym wykazata, ze
na obu prébkach wystepujg dwa rodzaje tekstur. Granica
przejScia pomiedzy obszarami zostata zaznaczona
czerwong, przerywana linig na rysunku 2.

Warstwa InAs o grubosci 5 ym

Warstwa InAs o grubosel 1 pm
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Rys. 2. Poglagdowe zobrazowanie ksztaltu warstw epitaksjalnych
z naniesiong granicg podobszaréw probki o réznych teksturach
powierzchni. Miejsca dla ktérych wykonano zdjecia w najwyzszej
rozdzielczosci oznaczono pogrubionymi cyframi: 1-7.
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Po wstepnych ogledzinach warstwy o grubosci ~1 um,
poklasyfikowano obszary pomiarowe na 3 typy: obszar
centralny (1), obszary zlokalizowane blisko krawedzi prébki
(2,3), oraz obszary przejsciowe znajdujgce sie na
wysokosci potowy i 2/3 promienia (4-7). Z kolei dla warstwy
o grubosci ~5 ym granica tekstur nie wykazywata charakter
w przyblizeniu kotowy, gdzie wszystkie obszary pomiarowe
4-7, zlokalizowane byly wokolicy 2/3 promienia.
Przyktadowe zdjecie granic tekstur potozonej w punkcie nr
5 prébki o grubosci 5 um zostaty przedstawione na rys. 3.

Rys. 3. Zdjecie granicy tekstur z naniesiong linig pomocniczg dla
probki o grubosci 5 um w punkcie nr 5.

Szacunkowe potozenia punktéw 1-7 skorelowano
zdrugg technika do badania morfologii powierzchni.
Pomiary mikroskopig sit atomowych zostaty wykonane dla 9
prébek wycietych wzdluz poziomej srednicy warstwy.
Nieparzysta ilos¢ probek wynikata z potrzeby pomiaru
parametrow charakterystycznych doktadnie w centrum
warstwy, oraz kontroli symetrycznosci. Na kazdej z matych
prébek wyznaczono 3 punkty pomiarowe: centralny i dwa
sgsiednie w odlegtosci 1,65 mm. Na rys. 4 zaprezentowano
zmiany parametrow chropowatosci: $redniej kwadratowej
rzednych profilu (Sq) i $redniej arytmetycznej rzednych
profilu (Ra) w funkcji pofozenia na poziomej Srednicy
warstwy 1 ym.

Z rysunku 4, oraz z wynikow dla drugiej warstwy wynika,
ze usrednione parametry chropowatosci Sq i Ra osiggajg
najwyzsze wartosci w centrum oraz malejg w kierunku
krawedzi warstwy. Pewne odstepstwo od tej zaleznosci
wystepuje w zakresie -21 do -18 mm (prébki krawedziowej),
ktére nalezy jednak traktowaé jako btgd przypadkowy. W
pomiarach AFM uwidocznita sie rowniez niewielka
asymetria potozenia srodka elipsy wzgledem punktu (0,0).
Wynik ten jest powtarzalny, co sugeruje subtelne réznice w
warunkach wzrostu MBE dla lewej i prawej strony podtoza.
Przebieg usrednionych parametréw Sq i Ra drugiej warstwy
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o $rednicy 5pum jest jakosciowo podobny (nie
przedstawiony tutaj) z tg réznica, ze maksymalne wartosci
chropowatosci nie przekraczajg 3.2 nm. Potwierdza to
0golng zasade w technice MBE, Zze im grubsza warstwa,
tym zazwyczaj lepsza jakos¢ jej powierzchni.
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Rys. 4. Zmiana parametrow chropowatosci Sq oraz Ra w funkgji
potozenia na s$rednicy warstwy o grubosci 1 um. Pionowe linie
przerywane oznaczone cyframi nawigzujg do oznaczen punktow
charakterystycznych z rys. 2.

Charakteryzacje spektroskopia Ramana
przeprowadzono w zakresie niskich czestotliwosci,
tj. do 200 cm”. W tym zakresie, InAs ma jeden

wyrézniajgey sie amplitudg pik — 2TA (centrum tego piku
jest potozone w ok. 106 cm'1) — patrz rysunek 5.
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Rys. 5. Przyktadowe widmo Ramana otrzymane podczas pomiaru
warstwy o grubosci 1 pm. Obiektem obserwacji byt pik 2TA o
wyrézniajgcej sie amplitudzie w okolicach ok. 110 cm™.
Interpretacjg pikow widma zostata dokonana w oparciu o publikacje
14].

Szerokos¢ potébwkowg 2TA mozna utozsamiaé
z jakoscig krystalograficzng w tym sensie, ze im wezszy pik
i wieksza amplituda przejscia podwojnego, tym krysztat jest
blizszy idealnemu [15]. Bazujac na tej  argumentacji
przeprowadzono dalszg analize danych pod katem tego
piku, oczekujgc ze zmiany jednorodnosci warstwy bedag
najlepiej widoczne w sktadowej niskoenergetyczne;.
Podobnie jak w przypadku badan AFM badanie
przeprowadzono wzdtuz poziomej $rednicy. Wyniki
przedstawiono na rys. 6.

Whnioski ptyngce z rys. 6 potwierdzaja niewielkg
asymetrie w warunkach wzrostu pomiedzy lewg a prawag
strong podioza. Mozna zatem uznaé, ze obserwacja
niskoenergetycznych  pikébw z przejs¢ podwadjnych
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w spektroskopii Ramana jest dobrym uzupetnieniem technik
badania jednorodnosci cienkich warstw.

Pik 2TA

Intensywnosc []
i 03825
03453

03281

03108

|- 02938

02788

[ 02594

Potozenie na srednicy [mm]
]
T

''''''''' 02423

02250

T T T
90 95 100 105 110 115 120
Przesuniecie Ramana [1/cm]

Rys. 6. Wyniki pomiaréw piku 2TA technikg spektroskopii Ramana
wzdtuz linii znajdujgcej sie na poziomej Srednicy warstwy InAs o
grubosci 1 ym.

Podsumowanie

Badania przedstawione w pracy zostaty oparte na trzech
metodach charakteryzacji: wysokorozdzielczej mikroskopii
optycznej (HR-OM), spektroskopii Ramana i mikroskopii sit
atomowych (AFM). Wykazano, ze w zaleznosci od grubosci
warstwy granice tekstur niedomieszkowanej warstwy InAs
na podtozu GaAs mogg zmienia¢ swodj ksztatt, pomimo
zatozonych tych samych warunkéw wzrostu. Wskazano tez
na uzytecznos¢  spektroskopii Ramana  w ocenie
jednorodnosci warstw, poprzez obserwacje
niskoenergetycznego piku 2TA. Okazata sie ona pomocna

w  potwierdzeniu réznic w  warunkach  wzrostu
epitaksjalnego dla lewej i prawej strony podioza.
Ostatecznie, potwierdzono roéwniez wysokg korelacje

wynikéw z technik HR-OM i AFM, co przemawia na korzysé
tej pierwszej ze wzgledu na znacznie szybszy, tanszy i
mniej skomplikowany pomiar.
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