1. WST P

Implantacja jonéw jest szeroko stosowanym narz dziem w technologii nowoczesnych
przyrz déw p6 przewodnikowych [1], W ostatnim czasie publikowanych jestwci  du o prac
dotycz cych implantacji zwi zkéw dwusk adnikowych [2-6] w tym GaAs oraz
trojsk adnikowych jak AlLGa;,As [7-9]. Nowe zastosowania implantacji dotycz
wprowadzania izoluj cych warstw zagrzebanych [1, 5, 6, 8, 9] oraz modyfikacji struktur
wielowarstwowych (mieszanie studni kwantowych) [10-14].

Zjawiska zachodz ce w czasie implantacji jonéw nie s do ko ca poznane.
Przyjmuje si , e padaj ce na ciao stae jony trac energi w procesach oddzia ywania
z pow okami elektronowymi i w zderzeniach spr ystych z | drami atoméw
bombardowanego materiau. Implantowany jon przekazuje w zderzeniach z | drami
znaczne energie, co powoduje tzw. kaskady zderzeniowe przez wybijanie kolejnych atoméw
[1, 15, 16]. Po etapie trwania kaskad, trwaj cym ok. 10" sek., w czasie rz du 10° sek.
nast puje rozproszenie energii, w czasie ktérego mo e nast powa lokalne przegrzanie,
a nawet stopienie materiau (tzw. ,thermal spike” [16]). W kolejnych stadiach nast puje
sch odzenie materiau po czone z zamro eniem metastabilnej struktury defektowej. Przy
du ych dawkach promieniowania obserwuje si zjawisko amorfizacji struktury materia u.

Obserwuje si siln zale no wytworzonych defektéw radiacyjnych od temperatury
implantacji. Wi e si to z procesami migracji defektéw punktowych i ich udziaem
w procesach odbudowy sieci krystalicznej. Przy niskich temperaturach implantaciji
obserwuje si mniejszy poziom proceséw odbudowy sieci i znacznie ni sz dawk progow
amorfizacji. Procesy wygrzewania s wykorzystywane do usuwania cz ci defektéw
radiacyjnych [1].

Bardzo istotnym narz dziem bada warstw implantowanych s r6 nego rodzaju
metody rentgenograficzne [17-28]. Szczegllnie cz sto stosowane s pomiary krzywych
odbicia i okre lanie profilu odkszta ce na drodze oblicze krzywych dyfrakcyjnych opartych
0 teori Takagi-Taupin [18, 20-28]. Prowadzone s rOwnie obliczenia r6 nego rodzaju
efektéw interferencyjnych obserwowanych przy zastosowaniu metod topograficznych
[17-22].

Badania implantowanych warstw Al,Ga,,As i litych prébek GaAs by y przedmiotem
wcze niejszych prac [23-29]. W badaniach tych istotne by o implantowanie prébek o niskiej
g sto ci dyslokacji. Uzyskanie krzywych 2z wyra nie zarysowanymi maksimami
interferencyjnymi pozwala o na okre lenie profilbw deformacji wywo anej implantacj na
podstawie dopasowywania krzywych teoretycznych otrzymanych drog cakowania
numerycznego réwna Takagi. Poprawne krzywe odbicia uzyskiwano przez przybli anie
profili odksztace przez rozkad defektéw obliczany metod Monte-Carlo poddawany
nast puj cym operacjom:



1. Rozmyciu i powi kszeniu zasi gu profilu odkszta ce przez numeryczne rozwi zywanie
réwnania dyfuzji.

2. Uwzgl dnieniu lokalnego nasycenia zmiany staej sieci przybli anego przez funkcj
sinus.

Druga sk adowa profilu zwi zana z wprowadzonymi jonami moga by bezpo rednio
obliczana za pomoc programu TRIM 95.

W wietle przedstawionych wy ej cech profilu odkszta ce ciekawym problemem
jest mo liwo wymuszonej dyfuzji atoméw mi dzyw z owych. W tym kontek cie ciekaw
analogi mog stanowi b d ce przedmiotem szeregu prac [30-32] obserwacje zjawiska
wymuszonej implantacj silnej dyfuzji domieszki boru w krzemie. Zjawisko to interpretowane
jest jako wynik wymuszonej implantacj dyfuzji defektéw mi dzyw z owych.

W ramach wspomnianych wy ej prac wykryto nowy rodzaj pr kow inter-
ferencyjnych w przekrojowych topogramach odbiciowych, zwi zanych z wyst powaniem
maksimoéw g boko ciowego rozk adu napr e [27-29]. Pr ki te zostay nazwane przez
autorow ,strain modulation fringes”ib d dalej oznaczane skrotem SMF.

Stosunkowo niewielka liczba opublikowanych prac dotyczy zjawiska eksfoliacji [33],
ktore ostatnio jest dosy szeroko wykorzystywane komercyjnie w technologii SOI. Na ogo
zjawisko to jest interpretowane jako wynik powstawania i  czenia mikrowydziele
wprowadzonych atoméw (jonéw) gazu wodoru lub helu w procesie wygrzewania
termicznego. Uzyskane wcze niej wyniki wskazyway na mo liw nieadekwatno takiego
prostego modelu i uzasadniay podj cie prac nad zagadnieniem eksfoliacji m.in. w kon-
tek cie tworzenia si wytr ce ci szych zaimplantowanych pierwiastkéw. Zainteresowanie
procesami eksfoliacji by o jednym z wa nych powodéw prowadzonych w niniejszym temacie
bada warstw implantowanych wodorem i helem.

Implantacja jonami wodoru i helu jest ponadto stosowana szeroko w technologii
nowoczesnych przyrz déw mikroelektronicznych i optoelektronicznych dla modyfikacji ich
w a ciwo ci elektrycznych i formowania zagrzebanych warstw izoluj cych [34-36]. Dzi ki
wysokiej aktywno ci chemicznej wod6r mo e wysyca zerwane wi zania sieci, zwi zane
z defektami punktowymi generowanymi w czasie implantacji. Zjawisko to mo e
modyfikowa tworzenie si komplekséw defektow punktowych i anihilacj par defektéw
punktowych
W czasie wygrzewania termicznego. Ponadto dla implantacji wodorem liczba defektéw
punktowych generowanych przez poszczegdllny jon jest znacznie ni sza ni dla innych
ci szych pierwiastkbw. Wa nym zjawiskiem zachodz cym podczas wygrzewania
kryszta 6w implantowanych bardzo du ymi dawkami wodoru i helu jest formowanie si
gazowych wytr ce prowadz cych do eksfoliacji (delaminaciji) warstwy przestrzelonej
[33, 37]

Dzi ki dosy du ej penetracji jonébw wodoru i helu uzyskiwanych za pomoc
typowych implantatoréw warstwy takie mog by efektywnie badane za pomoc r6 nych
rentgenowskich metod dyfrakcyjnych. W istniej cej literaturze istnieje stosunkowo niewiele
prac przedstawiaj cych rezultaty bada GaAs i innych zwi zkéw p6 przewodnikowych
implantowanych wodorem i helem. Zdaniem autoréw mo e to rownie wynika z ochrony
wynikéw bada zwi zanych z rozwijaniem technologii opartych o metod ,smart cut’
i metod spajania bezpo redniego. Krzywe dyfrakcyjne dla GaAs implantowanego jonami
wodoru byy przedstawiane w pracy [38] bez teoretycznej dyskusji efektéw
interferencyjnych. Wcze niejsze rezultaty bada warstw GaAs implantowanych wodorem



byy przedstawiane przez obecnych autoréw w [28, 29], a podobne badania dla krzemu
w [21]. Jedna z najnowszych prac dotycz cych implantacji wodorom by a opublikowana
przez Udhayasankara i in. [39].

Wygrzewanie termiczne jest obecne w wielkiej liczbie proceséw technologicznych
stosowanych w technologii nowoczesnych przyrz déw elektronicznych. Procesy te mog
modyfikowa  struktur  defektow w materiaach p6 przewodnikowych, zw aszcza
wprowadzon przez implantacj jonéw [40]. Uzyskiwanie dobrych  wynikéw
technologicznych jest silnie uzale nione od kontroli i dobrego rozumienia procesow
fizycznych zachodz cych w trakcie proceséw termicznych. Procesy te nie s jeszcze dobrze
poznane i ich badanie jest wa ne rownie w aspekcie poznawczym.

Zainteresowanie badaniem relaksacji w trakcie wygrzewania termicznego
kryszta 6w implantowanych jonowo jest zwi zane z ustaleniem roli r6 nych defektéw i ich
kompleksébw. Wa ne informacje o tych zjawiskach s zwykle otrzymywane przez
identyfikacj charakterystycznych progdéw aktywacji odpowiadaj cych r6 nym defektom
punktowym i ich kompleksom. Badania tych zjawisk byy zwykle realizowane przy
zastosowaniu metod analizy j drowej — RBS i kanaowania. W zwi zkach A" BY
wcze niejsze badania defektow generowanych przy implantacji jonéw i ich transformacji w
trakcie proces6w termicznych by y opisywane w [7-9, 42-44]. Istotne dodatkowe dane dla
aktualnych bada zjawiska eksfoliacji w materiaach A"BY zapewniy prowadzone
réwnolegle badania proceséw wygrzewania pod ré nymi ci nieniami warstw krzemu
implantowanego jonami wodoru, helu, deuteru i azotu [44-46].

Cz wynikéw prezentowanych w niniejszym opracowaniu by a przedmiotem prac
[47-53].



2. CEL PRACY

W ramach pracy prowadzono badania struktury defektowej zwi zkéw pé przewodnikowych
A"BY modyfikowanych przez implantacj du ymi dawkami jonéw, w warunkach znacznej
anihilacji defektéw punktowych. Oznacza o to prowadzenie implantacji w temperaturze
pokojowej i wy szych. Badania dotyczyy warstw implantowanych du ymi dawkami
ci szych (Se, As, Si) i lekkich (H, He, N) jonéw. Badane materiay to tréjsk adnikowe
warstwy  Al,Ga;,As/GaAs, ktore wykazuj znaczn odporno na morfizacj
w podwy szonych temperaturach, czterosk adnikowe warstwy In,Ga;As;.,P,/GaAs oraz
pod o a GaAsi InP.

Zamierzeniem pracy by o uzyskanie mo liwie pe nego obrazu struktury defektowej
przez zastosowanie szerokiego zestawu metod badawczych jak metody mikroanalizy
j drowej (i), metody rentgenograficzne (ii) i mikroskopia elektronowa (iii). Prébki poddawane
byy w szczegdlno ci kompleksowym badaniom struktury defektowej opartym w szerokim
zakresie o zastosowanie synchrotronowych technik rentgenowskich i metod analizy
j drowej. Wa n uzupe niaj ¢ metod by y analizy SIMS.

W aspekcie poznawczym celem projektu by o zbadanie struktury defektowej
charakterystycznej dla implantacji du ymi dawkami jonéw. Spodziewano si , e dla
najwi kszych osi galnych koncentracji wyst pi mo e tendencja do tworzenia si i czenia
wydziele materiau wprowadzonego przez implantacj, w tym wyst powanie
nanowydziele .

Istotny aspekt dotyczy nowoczesnych zastosowa  techniki implantaciji,
a mianowicie (i) techniki eksfoliacji (,smart cut”) i (ii) uzyskiwania zagrzebanych warstw
izoluj cych. Przeprowadzono préby badania nowych materia éw - czterosk adnikowych
warstw In,Gay.xAsy.,Py,

Jednym z celéw pracy by o okre lenie roli defektéw punktowych i ich komplekséw w
powstawaniu struktury defektowej. Dotyczy to w szczegdélno ci badania roli defektéw
punktowych w procesie eksfoliacji, ktéra nie zosta a wyja niona w istniej cej literaturze.

Bardzo istotnym celem pracy by o rozwijanie metod badawczych w tym szczegdlnie
metod rentgenograficznych, i metod numerycznych stosowanych dla interpretacji wynikow.

W niniejszej pracy przeprowadzono badania ,in situ” implantowanych materia 6w
A"BY za pomoc metody eliminuj cej szereg niedogodno ci metod analizy j drowej — takich
jak niszczenie prébek przez sonduj ¢ wi zk wysokoenergetycznych jonéw czy wzgl dnie
d ugi czas pomiaréw. Obecna oryginalna metoda polegaa na rejestrowaniu wybranych
topograméw przekrojowych w przypadku Bragga w synchrotronowej wi zce biaej za
pomoc wysokorozdzielczej kamery telewizyjnej CCD. Pomiary realizowano w ESRF
w Grenoble w ramach projektu HE 1277, w trakcie wygrzewania termicznego do 400° C dla
prébek Al,Ga;4As i GaAs implantowanych ré nymi rodzajami jonow.



Wa nym punktem pracy by o réwnie przeprowadzenie bada map przestrzeni
odwrotnej. Zainteresowanie wyznaczaniem takich map jest w tym wypadku zwi zane
z rozpraszaniem dyfuzyjnym spowodowanym przez p tle dyslokacyjne i mae wytr cenia
implantowanego materia u. Przyk ady map przestrzeni odwrotnej warstw implantowanych
przedstawiano w szeregu prac [18, 54-57]. Mapy s cz sto réwnie istotnym uzupe nieniem
analizy napr e opartej o dopasowywanie krzywych teoretycznych [56], pozwalaj cym na
unikanie b déw wynikaj cych z rozpraszania dyfuzyjnego i niejednorodno ci pél napr e .

Przeprowadzono szereg eksperymentéw maj cych na celu zbadanie wp ywu innych
czynnikbw na w a ciwo ci napr e zwi zanych z defektami punktowymi. Przeprowadzono
poréwnawcze badania implantacji r6 nych materia éw, w czaj ¢ w to pod o a germanowe
i InP oraz zbadano wp yw kana owania dla serii implantacji dla r6 nych k toéw dezorientacji
probki wzgl dem wi zki, a mianowicie 0°, 10° i 20°.



3. PRZYGOTOWANIE PROBEK

Przygotowano przeszo 55 r6 nych warstw implantowanych. Zestaw implantowanych
probek obejmowa warstwy epitaksjalne AlGag.nAs/GaAs, IngGa;.«As;P,/GaAs oraz lite
p ytki pod o owe GaAs i InP poddawane kilku rodzajom implantacji wysokimi dawkami
w temperaturze pokojowej i wy szych (80 —180° C), a mianowicie:

1. Implantacji ci szymi jonami m.in. selenem i arsenem dla zbadania mo liwo ci
uzyskiwania krystalicznych warstw zawieraj cych bardzo du e koncentracje
wprowadzonej domieszki i okre lenia w a ciwo ci takich warstw.

2. Implantacji wodorem i helem typowych dla uzyskiwania warstw poé izoluj cych.

3. Implantacji wodorem w temperaturze pokojowej i w podwy szonej temperaturze dla
dawki powy ej i poni ej wyst powania progu eksfoliacji, a tak e préby zbli onych
implantacji jonami azotu.

Z punku widzenia czytelno ci wynikéw istotne jest przygotowanie prébek o mo liwie
niskiej koncentracji defektéw. Dla zapewnienia tego wa ne by o zastosowanie pod6 o
mo liwie niskiej koncentracji dyslokacji. W przypadku pod 6 GaAs wykorzystywano b d
pod o a wycinane z otrzymywanych w ITME metod Bridgmana monokryszta 6w o
obni onej g sto ci dyslokacji b d pod o a pochodzenia ameryka skiego przygotowywane
Z monokryszta éw otrzymywanych metod Czochralskiego. W obydwu przypadkach g sto
dyslokacji nie przekraczaa 10%cm? a w przypadku probek ameryka skich by a nawet
wyra nie mniejsza.

Podobnie nisk g sto dyslokacji udao si zapewni réwnie w przypadku pod 6
InP wykorzystuj c do ich przygotowania jeden z kryszta 6w silnie domieszkowanych siark
otrzymanych w ITME. Po dane w a ciwo ci zapewniy probki wyci te z ko cowej cz ci
kryszta u, gdy pocz tkowa zawiera a jeszcze znaczne koncentracje mikrowytr ce .

Implantacje jonami o energii 1.5 MeV zostay przeprowadzone we wspoé pracy
z Forschungszentrum Rossendorf k. Drezna. Implantacje za pomoc jonéw wodoru, helu
i azotu, w tym implantacje podwdjne i implantacje wysokotemperaturowe oraz niektére
procesy wygrzewania zosta y przeprowadzone na komercyjnym implantatorze firmy Balzers
znajduj cym si w ITME. Implantator ten umo liwia osi ganie energii do 180 keV.

Wspomniane wy ej badania wp ywu kanaowania przeprowadzono na serii
12 prébek AIXGa(l_XiAs/GaAs implantowanych jonami Se® o energii 1.5 MeV i dawkach
8x10™ /cm? 4x10™ /ecm? 2x10% /em? i 1x10™ /cm® Implantacje przeprowadzano
jednocze nie dla trzech prébek umocowanych na specjalnych aluminiowych Kklinach
o nachyleniach 0°, 10°% 20°.



4. METODY CHARAKTERYZACJI WARSTW IMPLANTOWANYCH

4.1. Badania rentgenograficzne

Badania rentgenograficzne prowadzone byy 2z zastosowaniem caego szeregu
komplementarnych metod wykorzystuj cych hia i monochromatyczn wi zk
promieniowania synchrotronowego:

1. Odbiciowa i transmisyjna topografia projekcyjna w wi zce bia €j.
Odbiciowa i transmisyjna topografia przekrojowa w wi zce bia e.
Badanie rozpraszania dyfuzyjnego metod zdj Lauego z silnie ograniczon wi zk .

Topografia wielokrystaliczna (przybli enie dyfrakcji fali p askiej).
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Badanie lokalnych krzywych odbicia za pomoc ograniczonej wi zki punktowej
o wymiarach 50 x 50 nm.

6. Rejestrowanie map przestrzeni odwrotnej.

Odbiciowe topogramy przekrojowe rejestrowano stosuj ¢ niewielki k t wej cia
promieniowania (po lizgu) o warto ci 4°, oraz wi zk promieniowania ograniczon przez
szczelin o szeroko ci 5nmm. Topogramy na wietlano przy dwoch odleg o ciach film-
kryszta — 10cm i 30 cm w celu wyodr bnienia efektéw zale nych od deformacji sieci
i uzyskania dobrej widzialno ci pr kéw SMF.

Krzywe odbicia rejestrowvano w symetrycznych refleksach 400 i asymetrycznych
refleksach 511 dla promieniowania 1.1A z wykorzystaniem piezoelektrycznie
stabilizowanego monochromatora zawieraj cego dwa krysztay krzemu. Wi zka bya
ograniczona do bardzo niewielkich rozmiaréw 50" 50 mm? zapewniaj cych lokalny charakter
rejestrowanych krzywych.

W obecnej pracy badano mapy przestrzeni odwrotnej woké w z a 400 dla szeregu
implantacji w GaAs. Do pomiaréw zaadoptowano wielokrystaliczny ukad na stacji
eksperymentalnej E2 w HASYLABIE. Podobnie jak w przypadku krzywych odbicia
wykorzystywano monochromatyczn wi zk promieniowania o dugo ci 1.1 A i maych
wymiarach 50 rm x 100 nm zapewniaj ¢ bardzo dobr widoczno szczeg6 6w mapy
przestrzeni odwrotnej. Rozdzielczo k towa przy rejestracji map przestrzeni odwrotnej by a
lepszani 82,

Zastosowane metody pozwoliy na identyfikacj struktury warstwowej, ujawnianie
odkszta ce sieci i ich relaksacji oraz ujawnianie defektéw w skali mikro- i makroskopowe;j.

Dzi ki zastosowaniu odbiciowej topografii przekrojowej, w tym obserwacji pr kéw
SMF [28, 29], mo liwe by o badanie rozk adu powierzchniowego dawki jonéw i zmian profilu



napr e . W niektérych przypadkach metoda ta pozwoli a na zast pienie bada krzywych
odbicia.

W ramach tematu zastosowano now oryginaln technik badawcz polegaj ca na
badaniu procesu zanikania odkszta ce wywo anych implantacj w procesach wygrzewania
»iN situ” z du  rozdzielczo ci czasow . W metodzie bardzo szybk ocen zmieniaj cych
si w funkcji wygrzewania profili odksztace zapewniono poprzez rejestracj
synchrotronowych topograméw przekrojowych za pomoc wysokorozdzielczej kamery CCD.
Dobra rozdzielczo czasowa zapewni a precyzyjne wykrywanie progéw aktywacji r6 nych
procesow, a tak e przypisywanie ich r6 nym defektom sieci implantowanych zwi zkéw
po przewodnikowych. Realizacj tych bada przeprowadzono na ESRF w Grenoble
w ramach projektu HE1277 na stacji topograficznej ID 19.

Znaczna cz bada rentgenowskich  zrealizowano w  Laboratorium
Synchrotronowym HASYLAB w Hamburgu na stacjach F1 i E2 Zastosowanie synchrotronu
by szczegdlnie istotne dla realizacji metody przekrojowej topografii odbiciowej i obserwaciji
odkrytych przez autoréw projektu pr kéw SMF [28] pojawiaj cych si  w topografii
odbiciowej przy wyst powaniu lokalnych maksiméw g boko ciowego rozk adu napr e .
Rejestracja tych pr  kéw wymaga a zastosowania znacznych odleg o ci film-kryszta .

4.2. Badania uzupe niaj ce

Dla uzyskania kompleksowej charakteryzacji implantowanych warstw i struktury defektowej
na wyselekcjonowanych prébkach stosowano nast puj ce metody uzupe niaj ce:

metody oparte na rozpraszaniu wstecznym ci kich cz stek naadowanych
W po czeniu z kanaowaniem jondw pozwalaj ce na bezpo rednie wyznaczanie
koncentracji i rozk adéw g boko ciowych defektéw i implantowanych atomoéw,

metody mikroskopii elektronowej (transmisyjnej i scanningowej) stanowi ce narz dzie
ujawniania defektéw i mikroniejednorodno ci w skali mikroskopowej, w tym
powstawania ré6 nego typu wydziele .

W trakcie realizacji tematu obok metody RBS, zastosowanej dla du ej liczby prébek,
szczegllny nacisk poo ono na zastosowanie transmisyjnej mikroskopii elektronowe;.
Badania te umo liwiy ocen rzeczywistego rozk adu wprowadzonej domieszki.



5. METODY INTERPRETACJI WYNIKOW

W ramach pracy wykonywano szereg r6 nego typu oblicze  numerycznych
wykorzystuj cych w znacznej mierze programy opracowane przez jednego z autoréw (W.
W.) napisane lub istotnie zmodyfikowane w czasie jej realizacji. Najwa niejsze
z prowadzonych oblicze dotyczy y teoretycznych krzywych odbicia i dopasowywania ich do
krzywych do wiadczalnych dla okre lenia profilu odkszta ce . Zastosowany program by
dalszym konsekwentnym rozwini ciem idei zaproponowanej w [45], polegaj cej na
ca kowaniu numerycznym metod ré niczki w poowie kroku postaci rowna Takagi
zak adaj cejrozwi zania zale ne tylko od wspé rz dnej prostopad ej do powierzchni prébki.
Wa nym powodem stosowania takiej wa nie zasady oblicze byo jednoczesne
wykorzystywanie podobnej procedury do oblicze warto ci brzegowych amplitud pél
falowych przy symulacjach odwzorowa defektéw na topogramach dwukrystalicznych.
Rozwijana linia programéw by a stosowana w wielu przypadkach dowodz c ich pe nej
poprawno ci. RO nica obecnego podej cia w stosunku do komercyjnych programéw
obliczania krzywych, polega na dok adniejszym uwzgl dnieniu profilu odkszta ce .

W zastosowanych programach uog6lnione amplitudy indukcji elektrycznej D, i Dy,
by y obliczane z modyfikacji rbwna Takagi zak adaj cej zale no rozwi zania jedynie od
wspb rz dnej pionowej z:

i db i dD
QOHTZO:CODO-FCCEDh; thT;:CChDO'ahDh @)

gdzie ¢y, ¢ i C
dielektryczne;.

r S wspb czynnikami rozwini cia Fourierowskiego polaryzowalno ci

Wp yw pola deformaciji defektéw uwzgl dniany jest w funkcji a, maj cej posta :
a, =-2DCsin2Q- ¢, - prof(2) (2)
gdzie ostatni cz on jest proporcjonalny do profilu zmian sta ej sieci.

Szukany punkt krzywej odbicia, dany jest przez stosunek R=|Dn[’/|D* na
powierzchni krysztau. Rownania (1) s cakowane od g bszych partii krysztau ku
powierzchni. Ca kowanie rozpoczyna si na g boko ci, na ktérej warto ci parametru
sieciowego s ustalone (w obszarze odpowiadaj cym nie zaburzonemu podo u)
przyjmuj ¢ D, i D, dane rozwi zaniem analitycznym teorii fali p askiej Ewalda-Lauego dla
kryszta u p6 niesko czonego [54].

Obecno  warstwy epitaksjalnej, zgodnie z zasad superpozycji, uwzgl dniano
dodaj c do funkcji a, cz on postaci [19]:



®)

z-t z+t 4z
ay (z)=A erfc W +erfc Woexp - 2”
Wy W, W,
gdzie t,, jest grubo ci warstwy a w, jest parametrem okre laj cym rozmycie profilu z cza
wskutek dyfuzji mi dzy pod o em a warstw :

W, =2 /DA @

gdzie D jest sta dyfuzji, a T jest czasem trwania procesu epitaksjalnego.

Program oblicze teoretycznych krzywych odbicia zosta uzupe niony mo liwo ci
uwzgl dnienia ci g ej zmiany sk adu chemicznego traktuj ¢ warto ci rozwini cia Fouriera
polaryzowalno ci elektrycznej jako funkcje g boko ci podobne do typowych profili z cz
epitaksjalnych. Oprocz tego zastosowane programy uwzgl dniay obecno  warstwy
buforowej, a tak e efektu jednorodnego zdefektowania przez uwzgl dnienie we
wspo6 czynnikach  polaryzowalno ci  czynnika Debye’a—Wallera, analogicznie jak
w przypadku czynnika strukturalnego, do ktérego proporcjonalne s  wspé czynniki
Fourierowskie rozwini cia polaryzowalno ci .

Foa = Fhikl expt M) )

gdzie Fha Oznacza czynnik strukturalny kryszta u idealnego. Wyst puj ca tu wielko M
jestréwnie pewn funkcj g boko ci, rosn ¢ z koncentracj przemieszczonych atomow.

W uzyskiwaniu odpowiednich profili odkszta ce wykorzystywano program TRIM-95
oparty na teorii Biersacka-Zieglera [46]. Przy wykorzystaniu tego programu opartego
o metod Monte-Carlo obliczano rozk ady jonéw i stanowi ce punkt wyj ciowy do
dopasowywanych profili rozk ady wywo anych implantacj wakansow. Jak to b dzie
przedyskutowane dalej dla dopasowywania profili odksztace przy implantacji jonami
selenu o energii 1.5 MeV profile modyfikowano m.in. drog numerycznego rozwi zywania
réwnania dyfuzji.

Przeprowadzone modyfikacje programoéw dotyczyy w pierwszym rz dzie
rozszerzenia mo liwo ci wprowadzania bardziej z o onych struktur warstwowych i profili
zmian sk adu chemicznego. Nie udao si natomiast uzyska zadowalaj cych symulacji
pr kéw SMF przy zastosowaniu teorii kinematycznej dyfrakcji promieniowania
rentgenowskiego.

W ramach przeprowadzonych eksperymentéw udao si uzyska odbiciowe
topogramy przekrojowe wykazuj ce dodatkowe systemy pr koéw, a przez to wykazuj ce
daleko id ce podobie stwo z krzywymi odbicia. Jak to wynika m.in. z dyskutowanych dalej
wynikéw i wcze niejszych prac [26-27] krzywe te s bardzo dobrze przybli ane przez
symulowane w oparciu o teori Talagi-Taupin. W tym wietle uznano za celowe
zastosowanie do symulacji pr  kéw SMF ca kowania numerycznego réwna Takagi.

Uznano za uzasadnione zastosowanie przybli enia, w ktorym intensywno ci
w kolejnych punktach obrazu przekrojowego rejestrowanego dla znacznej odleg o ci od
krysztau b d obliczane w sposéb podobny jak punkty krzywej odbicia, tzn. przez
ca kowanie réwnania (1) od g bszej cz ci krysztau z warstw . Mo na wykaza , e
w takim przypadku obliczanie poszczego6lnych punktéw obrazu odbywa si b dzie
w sposoOb analogiczny jak dla krzywej odbicia.
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Za 6 my, e punkt zerowy na skali liniowej obliczanego obrazu odpowiada padaniu
wi zki pod k tem danym przez warunek Bragga dla nie zaburzonego podo a dla
promieniowania |, Punkt obrazu topogramu projekcyjnego oddalony o odlego X
odpowiada promieniowaniu wychodz cemu pod k tem zmienionym o DQ,:

DQ=Dxldy (6)

gdzie di jest odleg o ci film-kryszta . Promieniowanie o d ugo ci /o, mo na traktowa jako
padaj ce pod k tem ré nym od warunku Bragga o DQ, gdzie:

DQ=-DQ, 2 (7)
Intensywno  w tym punkcie b dzie obliczana przez ca kowanie (1) z

a, =-2DC, sin2Q- ¢, - prof(z) (8)

Z kolei mo na zauwa y , e promieniowanie o dugo cil mo na traktowa jako odchylone
od warunku Bragga o wielko

D/

DQ, =90 190

gdzie D/ =/-1, 9)

ale je eli rozwa amy odbicie pod takim samym k tem jak dla /,, to w przybli eniu takim jak
przy wyprowadzeniu (7) mo emy traktowa jako odchylone od warunku Bragga o -2DQ a
cay kryszta o -DQ. W zwi zku z tym przyczynki do zmiany k ta dla promieniowania o
ré nejdugo cifaliw a, b d si znosi iw dalszym ci gu stosowa mo na wyra enie (8),
€O oznacza obliczanie intensywno ci topogramu w sposob analogiczny do krzywej odbicia.

Zale no od / dotyczy wyst puj cych w (1) parametréw ¢,, ¢, i C oraz k, ale jest ona
stosunkowo wolna i mo e by z dostateczn dok adno ci zaniedbana.

Bardziej dok adne przybli enie mo e polega na obliczaniu caych fragmentow
odbiciowych topogramow przekrojowych dla danego X, w oparciu 0 pen form réwna
Takagi podobnie jak w pracach [57, 58], a nast pnie ich zszywanie.

11



6. DYSKUSJA WYNIKOW

6.1. Badania materia 6w A "B implantowanych du ymi dawkami jonéw Se * o energii
1.5 MeV

Na rysunku 1 zostay przedstawione topogramy przekrojowe warstw Aly43Gags7As/GaAs
implantowanych jonami Se o energii 1,5 MeV do dawki 5x10** jonéw/cm? zarejestrowane
przy odleg o ci film-kryszta wynosz cej 30 cm dla probki ,as implanted” i po 30 min.
wygrzewaniu w temperaturze 300° C. Eksperymentalne i dopasowane teoretyczne krzywe
odbicia tych warstw sz kolei przedstawione na rysunku 2. Wyznaczone teoretyczne profile
odkszta ce odpowiadaj ce dopasowanym krzywym teoretycznym pokazano na rysunku 3.
Mo na zauwa y , e wygrzewanie zmniejszy o odlego mi dzy uk adem SMF i paskami
pochodz cymi od niepenetrowanej warstwy epitaksjalnej i pod o a. Analogiczna sytuacja
ma miejsce w przypadku krzywych odbicia przedstawionych na rysunku 2. Mo e ona by
wyt umaczona jako wynik zasadniczej redukcji sk adowej profilu odksztace zwi zanej
z defektami punktowymi implantowanego krysztau. Podobnie jak w pracach [48, 49]
odpowiedni profil opisuj cy t skadow uzyskiwano z wyj ciowego profilu rozk adu
defektéw punktowych obliczanego przy zastosowaniu programu TRIM 95 w dwdch
kolejnych krokach. W pierwszym modyfikowano profil przez numeryczne ca kowanie
réwnania dyfuzji zak adaj ¢ niejako dyfuzj wytworzonych defektéw punktowych. W drugim
kroku zak adano wysycanie si odksztace przybli ane przez funkcje sinus. Druga
sk adowa profilu napr e by a dobrze przybli alna przez rozk ad zasi gu jonéw liczony za
pomoc TRIM-95.

Na rysunku 4. pokazano krzyw odbicia warstwy Aly4sGagsAs/GaAs implantowanej
jonami Se* o energii 1.5 MeV dawk 2 ° 10 cm™. Charakter krzywej odbicia jest
jako ciowo bardzo dobrze odtworzony na krzywej teoretycznej otrzymanej w oparciu
0 numeryczne cakowanie réwna Takagi-Taupin, pokazanej na rysunku 5 a. Za o ony
w obliczeniach profil napr e jest zaznaczony na rysunku 5 b grub lini przerywan
i zosta uzyskany jako suma sk adowych zwi zanych odpowiednio z wytworzonymi
defektami punktowymi (linia cienka) oraz z wprowadzonymi atomami selenu (ci g a linia
gruba).

Nale y podkre li , e topogramy 1la i 1b mog by bezpo rednio u yte do
okre lania wzajemnych proporcji obydwu sk adowych odkszta cenia przez poréwnanie
szeroko ci obrazu zajmowanej przez seri pr kéw SMF do odlego ci mi dzy nimi
i pr kiem odpowiadaj cym niepenetrowanej cz ci warstwy epitaksjalnej.

Jak to b dzie przedstawione szerzej w rozdziale ésmym, w przeciwie stwie do
implantacji ci szymi jonami o energii 1.5 MeV, uzyskiwano dobr zgodno
eksperymentalnych i krzywych odbicia dla GaAs i warstw Alg43Gags/As/GaAs
implantowanych protonami przybli aj ¢ profil odksztace bezpo rednio przez rozk ad
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defektéw punktowych uzyskiwany z TRIM-95. Proporcje deformacji w obszarze najbardziej
zdeformowanym i przy powierzchni mo na wyznacza rownie z po o enia SMF[26].

We wszystkich badanych prébkach bezpo rednio po implantacji nie stwierdzono
wyra nie wysokiego poziomu rozpraszania dyfuzyjnego, zaréwno przy zastosowaniu
mapowania sieci odwrotnej na dyfraktometrze synchrotronowym, jak i na silnie
na wietlanych obrazach mikro-Lauego.

Przyk adow map warstwy Aly,GagesAs/GaAs implantowanego jonami Se”
o energii 1.5 MeV dawk 2 ° 10 cm™ pokazano na rysunku 6. Mapa pokazuje tak sam
sekwencj maksimoéw interferencyjnych jak dwukrystaliczna krzywa odbicia zarejestrowana
przy szeroko otwartym liczniku, pokazana na rysunku 4. Charakter zarejestrowanej mapy i
krzywej mo e by dobrze wytumaczony przy zastosowaniu dwusk adnikowego modelu
napr e dyskutowanego w [6, 7]. Charakter krzywej odbicia jest jako ciowo bardzo dobrze
odtworzony na krzywej teoretycznej otrzymanej w oparciu 0 numeryczne ca kowanie
rébwna Takagi-Taupin, pokazanej na rysunku 5 a. Za o ony w obliczeniach profil napr e
jest zaznaczony na rysunku 5 b grub lini przerywan i zosta uzyskany jako suma
sk adowych zwi zanych odpowiednio z wytworzonymi defektami punktowymi (linia cienka)
oraz z wprowadzonymi atomami selenu (ci g a linia gruba). Na mapie zamieszczonej na
rysunku 1 maksima interferencyjne s poo one wzdu centralnego kierunku 2Qow
dowodz c, e s one wynikiem tylko zmian odlego ci mi dzyp aszczyznowych. Taka
sytuacja bya typowa dla map rejestrowanych dla absolutnej wi kszo ci prébek
bezpo rednio po implantaciji.

Na rysunkach 7 i 8 pokazano odpowiednio krzyw odbicia i map warstwy
Alp 43Gags7As/GaAs implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV i dawce 6x10™ jonéw/cm?
po cyklu wygrzewania termicznego przeprowadzonego w ramach opisanego dalej
eksperymentu HE 1277, w ktérym temperatur podnoszono ze sta liniow pr dko ci od
20° C do 400°C w ci gu 1 godziny. Po takim wygrzewaniu nast pi spadek sk adowej
zwi zanej z defektami punktowymi do 40% pocz tkowej warto ci. Na uzyskanej mapie
zauwa ono pewien wzrost t a dyfuzyjnego, lecz nie tak wysoki jak w przypadku opisanych
dalej prébek implantowanych wodorem. Jednocze nie na krzywej i mapie obserwowano
w dalszym ci gu wyra ne maksima interferencyjne.

Istothna informacja o kompleksach defektéw punktowych tworz cych si
w termicznie wygrzewanych prébkach zosta a uzyskana za pomoc bada TEM. Rysunek 9
a przedstawia obraz typowych defektéw w wygrzewanej probce Alg43Gags/As/GaAs
implantowanej jonami Se o energii 1.5 MeV o dawce 2x10" jonéw/cm?, podczas gdy rys. 9
b przedstawia obraz wysokorozdzielczy ujawniaj cy lady paszczyzn krystalicznych.
Widoczne defekty poimplantacyjne nie s ostro ograniczone, a obrazy HRTEM pokazuj
Zwi zane z nimi nieci g o ci p aszczyzn sieciowych. Z punktu widzenia krystalograficznego
dyskutowane defekty mog by traktowane jako aglomeraty defektéw punktowych.
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Rys. 1. Odbiciowe topogramy przekrojowe dla probki Alg43Gaos7As/GaAs implantowanej jonami Se*
o energii 1.5 MeV Se i dawce 5 10™ jonéw/cm? a - bezpo rednio po implantacji “as
implantem; b - po 10 min wygrzewaniu w 300° C.
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Rys. 2. a - eksperymentalna krzywa odbicia otrzymana dla prébki pokazanej na rysunku 1 a przy
u yciu uk adu synchrotronowego w refleksie 400 dla promieniowania 1.1 A,
b - teoretyczna krzywa odbicia uzyskana przez numeryczne cakowanie réwna Takagi-
Taupin.
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Rys. 3. Profil odkszta ce zak adany przy obliczaniu krzywej pokazanej na rys. 2b. Linia przerywana
przedstawia profil wypadkowy, podczas gdy linie cienka i gruba pokazuj odpowiednio
przyczynki do profilu zwi zane z defektami punktowymi i wprowadzonymi atomami selenu.
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Rys. 4. Eksperymentalna synchrotronowa krzywa odbicia dla prébki Alo43Gaos7As/GaAs
implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV Se i dawce 2”10 ilcm? w refleksie 400 dla
promieniowania 1.1 A,
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Rys. 5. a — teoretyczna krzywa odbicia uzyskana przez numeryczne ca kowanie réwna Takagi-
Taupin odpowiadaj ca krzywej przedstawionej na rys. 4, b — profil odksztace za o ony przy
obliczaniu krzywej 4. Profil wypadkowy oznacza gruba krzywa przerywana b d ca sum
przyczynku od defektéow punktowych (linia cienka) i wprowadzonych atoméw selenu (linia

gruba).
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Rys. 6. Synchrotronowa mapa przestrzeni odwrotnej woké w z a 400 prébki Al 43Gaos7As/GaAs
implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV Se i dawce 2° 10 ilcm? (zob. rys. 4).
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Rys. 7. Eksperymentalna synchrotronowa krzywa odbicia dla prébki Alg43Gags;As/GaAs
implantowanej jonami Se” o energii 1.5 MeV Se i dawce 6 10"/cm? po cyklu wygrzewania do
400°C (w ramach eksperymentu HE 1277) w refleksie 400 dla promieniowania 1.1 A.
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Rys. 8. Synchrotronowa mapa przestrzeni odwrotnej woké w za 400 probki Alg43GagssAs/GaAs
implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV Se i dawce 6 10"*/cm? po cyklu wygrzewania do
400° C (zob. rys. 4).



b

Rys. 9. a - obraz dyfrakcyjny TEM defektéw poimplantacyjnych w probce Aly43Gaps7As/GaAs
implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV Se i dawce 2 10" /cm? po 10 min. wygrzewaniu
w temperaturze 300° C; b - obraz HRTEM przyk adowego defektu poimplantacyjnego
pokazuj cy lady p aszczyzn atomowych.
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b

Rys. 10. Obrazy dyfrakcyjne TEM defektow poimplantacyjnych w probce Alg43Gags7As/GaAs
implantowanej jonami Se” o energii 1.5 MeV Se i dawce 5 10" /cm? po cyklu wygrzewania
do 400° C (jak na rys. 7 i 8); a- widok w orientacji [110] — pow. 10 000 x; b - taki sam widok
dla przypadku dwuwi zkowego [220].
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Rys. 11. Obraz TEM tej samej probki jak na rysunku 10 w pobli u granicy warstwy epitaksjalnej.

Zdj cia elektrono-mikroskopowe prébki Aly43Gags7As/GaAs implantowanej jonami
Se* o energii 1.5 MeV i dawce 6x10" jon(’)w/cm2 po cyklu wygrzewania termicznego, ktorej
krzyw odbi i map przedstawiono na rysunkach 7 i 8 s mniej jednoznaczne. Zdj cia te,
przytoczone na rysunku 10 a,b i 11, pokazuj znaczn koncentracje defektow
zawieraj cych bardziej wykszta cone fragmenty mikrop tli dyslokacyjnych. S one jednak
obserwowalne w ca ej grubo ci warstwy epitaksjalnej, ktérej rozci go  wynosia 2.75 nm.
Fakt ten mo e sugerowa ich zwi zek z materia em warstwy i jego niestabilno ci w czasie
przeprowadzonego cyklu wygrzewania — np. tworzeniem si nanowydziele ktérego ze
sk adnikow.

6.2. Rentgenograficzne badania Al ,Ga;.As implantowanego jonami As * o energii
1.5 MeV

W poprzednim rozdziale opisano efekt implantacji Al,Ga,.As jonami Se* o energii 1.5 MeV
i dawkach osi gaj cych 2~ 10" cm?, gdzie znaleziono szereg charakterystycznych cech
profili napr enia, wywo anych przez implantacj , zwi zanych z wyst powaniem dwdéch
sk adowych napr enia.

W obecnym rozdziale przedstawione s poréwnawcze badania Al,Ga; ,As z x=0.43
implantowanego w temperaturze pokojowej r6 nymi dawkami jonéw As” o energii 1.5 MeV,
ktore w odr6 nieniu od Se’ odpowiadaj jednemu ze sk adnikéw bombardowanego
kryszta édw i mog dawa nieco ré6 ne wa ciwo ci generowanych defektow punktowych.
Badania obejmoway réwnie rejestrowanie map przestrzeni odwrotnej, realizowane za

22



pomoc zmonochromatyzowanej wi zki promieniowania synchrotronowego opisane
w rozdziale 12.

Procesy implantacji prowadzono na warstwach Al,Ga;,As z x=0.43, nanoszonych
na podo a o niskiej g sto ci dyslokacji, ni szej ni 10° cm®. Implantacje wykonano}
w Centrum Badawczym Rossendorf k. Drezna. Wszystkie probki implantowano
w temperaturze pokojowej pi cioma ré6 nymi dawkami w zakresie od 5 ~ 10*cm? do
57 10®cm?,

Badane prébki miay krzywe odbicia zawieraj ce wyra ne maksima interferencyjne,
umo liwiaj ce wyznaczanie profilu odksztace drog dopasowywania krzywych odbicia
obliczanych numerycznie. Krzywe teoretyczne byy otrzymywane drog ca kowania
numerycznego réwna Takagi-Taupin. Zestaw pi ciu krzywych eksperymentalnych
pokazano na rys. 12. Jak mo na zauwa y , z wyj tkiem najwy szej dawki 5~ 10" cm?,
krzywe wykazyway wysokie maksimum w pocz tkowej cz ci wskazuj ce na obecno
ustalonej warto ci odksztacenia w relatywnie grubej warstwie przypowierzchniowej.
Warto ci napr e odpowiadaj ce odleg o ci pierwszego silnego maksimum od maksimum
odpowiadaj cego niepenetrowanej warstwie epitaksjalnej s zestawione w tabeli 1. Warto
napr e wzrasta dla dwoch najmniejszych dawek, a nast pnie ulega nasyceniu, a nawet
lekko spada dla dwéch najwy szych dawek.

Charakterystycznym  zjawiskiem zachodz cym ze wzrostem dawki jest
systematyczne zmniejszanie si wysoko ci maksimum pochodz cego od niepenetrowanej
cz ci warstwy, a tak e zwi kszanie jego szeroko ci. Jest to wynikiem systematycznego
zmniejszania si  grubo ci warstwy niepenetrowanej, a wi ¢ zwi kszania si zasi gu
napr e wywoanych przez implantacj . Przybli ona ocena grubo ci warstwy
z zauwa alnymi napr eniami, uzyskana z dopasowanych krzywych odbicia, mo e by
oszacowana na od ok. 1.2 nm dla dawki 5 © 10" ¢cm™? do 2 nm dla dawki 5~ 10" cm™.
Warto cite s réwnie podane w tabeli 1.

Podobnie jak dla implantacji jonami Se* o energii 1.5 MeV, opisanej w poprzednim
rozdziale uzyskano odpowiednio  krzywych eksperymentalnych i teoretycznych zak adaj ¢
podobny dwukomponentowy model napr e i podobne wa ciwo ci pierwszej sk adowej
zwi znej z wprowadzonymi defektami punktowymi. W zastosowanym modelu rozk ad
napr e odpowiadaj cy tej sk adowej uzyskiwano w dwdch krokach. | w tym wypadku
zak adano lokalne wysycanie, podobne do zale no ci napr e od dawki w tabeli 1.
W aktualnych rachunkach udoskonalono metod przybli ania profilu przez zastosowanie
zamiast funkcji sinus funkcji b d cej zszyciem funkcji sinus w jej maksimum z funkcj
liniow , ktéra lepiej opisywaa malenie napr e wraz z dalszym wzrostem lokalnej
koncentracji wprowadzonych defektéw punktowych. Zestaw teoretycznych krzywych odbicia
dopasowanych do krzywych eksperymentalnych przedstawiono na rysunku 13,
a odpowiadaj ce im rozk ady napr e narysunku 14.

Przyk adowe odbiciowe topogramy przekrojowe badanych prébek pokazano na
rysunku 15. Topogramy przekrojowe podobne do przedstawionego na rysunku 15 a s
charakterystyczne dla pierwszych czterech dawek. W tym wypadku warstwie
implantowanej, z ustalon w obszarze przypowierzchniowym warto ci odkszta cenia
odpowiada silny pojedynczy pasek.

Dosy interesuj cy obraz obserwowano w przypadku najwy szej dawki
5 10”cm? W tym przypadku topogram przekrojowy przedstawiony na rysunku 15 b
wykaza istotne lokalne niejednorodno ci zaburzaj ce w ¢z ci obszaru widoczno  SMF,



pojawiaj cych si w zwi zku z istotnym wudziaem drugiej sk adowej odksztace .
Obserwowane niejednorodno ci miay zwi zek z interesuj cymi cechami zarejestrowanej
mapy przestrzeni odwrotnej przedstawionej na rysunku 16. W tym przypadku centralny skan
2Qumwinaczej ni na absolutnej wi kszo ci zarejestrowanych map nie do ko ca pokrywa si
z krzyw odbicia rejestrowan przy szerokim liczniku, a maksima na mapie byy poo one
na linii wykazuj cej wyra n krzywizn . Obserwowana asymetria mo e wskazywa nha
niewielk sk adow wykrzywieniow w deformacji sieci zwi zan z niejednorodno ciami
wykazywanymi przez topogram przekrojowy. Nale y wspomnie , e zjawisk takich nie

spotkali my w prébkach implantowanych jonami Se* nawet przy dawce 2~ 10'® cm™.

Tabela 1. Warto ci skadowej napr e zwi zanej z defektami punktowymi i grubo ci warstwy
odkszta conej w warstwach AlGaj.As/GaAs z x=0.43 implantowanych r6 nymi dawkami jonéw As”
o0 energii 1.5 MeV.

Numer prébki Dawka [cm'z] Wielko odksztace Grubo warstwy odkszta conej [mm]

1 5 10" 1.98"10° 1.1
2 1 10 2.1310° 1.2
3 5" 10" 1.98"10° 1.6
4 110" 1.90"10° 1.8
5 5 10% 1.85"10° 2.1
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Rys. 12. Krzywe odbi w refleksie 400 i promieniowania 1.1 A dla warstw Al,Ga;..As/GaAs (x=0.43)
implantowanych r6 nymi dawkami jonéw As* o energii 1.5 MeV: (a) dawka 5~ 10" cm?, (b)
dawka 1~ 10 cm?, (c) dawka 5 ° 10" cm?, (d) dawka 1 ~ 10" cm™ oraz (e) dawka
5° 10" cm™.
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Rys.13. (a-e) Teoretyczne krzywe odbicia odpowiadaj ce krzywym eksperymentalnym pokazanym na

rysunku 12.
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Rys. 14. (a-e) Wypadkowe profile odksztace  zastosowane przy obliczeniach krzywych
teoretycznych.
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Rys. 15.

a - odbiciowy synchrotronowy topogram przekrojowy dla warstwy z regularn deformac;j
tetragonaln  sieci warstwy implantowanej (dawka 5 ° 10™ cm’z), gdzie warstwa
implantowna z prawie ustalonym napr eniem tworzy pojedynczy pasek; b - odbiciowy
synchrotronowy topogram przekrojowy dla warstwy implantowanej najwy sz dawk
(3 1015cm‘2) jonéw As’ o energii 1.5 MeV, wykazuj cy wyra ne niejednorodno ci
napr e . W niektérych obszarach obrazu mo na zauwa y pr ki SMF wywo ane przez
drug skadow napr e zwi zan z wprowadzonymiatomami arsenu.
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Rys. 16. Mapa przestrzeni odwrotnej woké w z a 400 dla tej samej probki co na rysunku 15b.

6.3. Poréwnanie wynikéw implantowania jonami Se o energii 1.5 MeV w ré nych
materia ach i badanie wp ywu kana owania na implantacje wars tw w Al ,Ga,.,As/GaAs

W zwi zku z nietypowym zachowaniem si sk adowej odkszta ce zwi zanych z defektami
punktowymi, a tak e sygnalizowaniem podobnych zjawisk w przypadku implantacji GaN
[E. Wendler, informacja prywatna] zdecydowano si przeprowadzi szereg dodatkowych
eksperymentéw uzupe niaj cych posiadane informacje. Chodzi o w nich m.in. o weryfikacj

hipotezy zak adaj cej mo liwo  kanaowania znacz cego udziau wybitych atoméw
bombardowanego krysztau jako przypuszczalnego r6da zwi kszonego zasi gu
odkszta ce . Dla weryfikacji tej hipotezy przeprowadzone dwa nast puj ce eksperymenty.

1. Poréwnanie wynikow dla serii takich samych implantacji r6 nymi dawkami jonéw Se*
o energii 1.5 MeV dla r6 nych kryszta 6w. Implantowano tu m.in. lite pod o a GaAs
o dwu orientacjach <100> i <411>, pod 0 a germanu o orientacji <111> oraz pod 0 a
InP o orientacji <100>. Zastosowano 6 r6 nych dawek od ok. 3x10"* do 3x10™/cm?.
Wszystkie probki badano za pomoc przekrojowej topografii odbiciowej a dla prébek
o orientacji <100> wykonano réwnie badania krzywych odbicia.
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2. Badania wp ywu kana owania dla warstw AlL,Ga 4As/GaAs implantowanych jonami Se”
o energii 1.5 MeV i dawkach zwi kszanych poziomu 1x10'®/cm® Implantacje
przeprowadzono w czterech seriach jednocze nie dla trzech prébek umocowanych na
specjalnych aluminiowych klinach o nachyleniach 0°, 10° i 20°.

Pierwszy z tych dwu eksperymentéw dostarczy bardzo ciekawych zaskakuj cych
wynikéw, niezale nie od do jednoznacznie negatywnej weryfikacji postawionej hipotezy.
Na rysunku 17 przedstawiono zestaw krzywych eksperymentalnych krzywych dla pod 6
GaAs implantowanych w temperaturze pokojowej pi cioma ré6 nymi dawkami jonéw Se*
o energii 1.5 MeV. Zaskakuj ce okaza o si przy tym osi gni cie tak stosunkowo wysokiej
dawki bez ladéw amorfizacji. Jednocze nie stwierdzono, e niskok towe cz ci krzywych
zwi zane z odkszta ceniami sieci warstwy implantowanej s bardzo podobne jak w
przypadku krzywych dla analogicznych implantacji dla warstw Al,Ga;.xAs/GaAs. Mog one
by w podobny sposéb symulowane, co ilustruj rysunki 18 i 19. Wynik ten w pewnej mierze
uszed uwadze w naszych wcze niejszych eksperymentach i cytowanych pracach
skupionych na Al,Ga,.xAs. Wydaje si  on w pewnej mierze przeczy sugestiom cz cym
du odporno AlGag.«»As na morfizacj zwa ciwo ciami podsieci glinowej.

Na analogiczny charakter odksztace dla probek GaAs o orientacji <411>
i podobn odporno na amorfizacj wskazuj zamieszczone na rysunku 20 topogramy
przekrojowe. Pomimo wyra nie wi kszej g sto ci dyslokacji w badanych probkach o tej
orientacji, wynosz cej ok. 10%cm? dla najwy szej zastosowanej dawki 3x10™°/cm?
widoczne by y wyra ne pr ki SMF.

Réwnie ciekawe, lecz zupe nie inne efekty zaobserwowano w przypadku prébek InP
i germanu. Efekty dla prébek InP b d dyskutowane szerzej w jednym z nast pnych
rozdzia 6w cznie z wynikami dla warstw czterosk adnikowych In,Ga;.,As..,P,/InP.

Wyniki dla germanu ilustruj odbiciowe topogramy przekrojowe i projekcyjne
pokazane na rysunku 21. Wskazuj one jednoznacznie na fakt wyst powania amorfizacji
ju na poziomie dawki rz du 6x10"/cm® Jednocze nie dla ni szych dawek nie
obserwowano pojedynczych pr koéw, lecz serie pr kéw SMF jednoznacznie wiadcz ce
o braku wysycania si warto ci odkszta ce i ich profil zbli ony bezpo rednio do rozk adu
defektéw punktowych.

Przeprowadzone poréwnania wynikéw w warunkach kana owania i dla implantacji
pod k tami 10° i 20° wskazuj na nieco mniej dramatyczny charakter wp ywu kana owania.
Przyk adowe zestawy krzywych dla trzech dawek pokazano na rysunkach 22-24. O grubo ci
warstwy odkszta conej przez implantacj mo na wnioskowa na podstawie wysoko Cci
i szeroko ci maksimum pochodz cego od warstwy niepenetrowanej, ktéra mo e by
wzgl dnie dobrze symulowana nawet przy pewnej nieznajomo ci profilu w gérnej cz ci
warstwy. Mo na ocenia , e zasi g implantacji dla warunkéw kana owania jest oko o0 25%
wi kszy ni dla nachylenia wi zki 10° i do 30% wy szy ni dla nachylenia 20°, przy czym
ré nice dla dwu ostatnich warto ci b d wynika ju tylko z ré6 nego rzutu zasi géw.
Zmiany zasi géw wprowadzonych atomoéw, ktére s r6 ne i z reguy troch mniejsze ni
zasi gi odksztace byy na wybranych prébkach mierzone metod SIMS i przyk adowo
podane na rysunku 25 dla dawki 9~ 10* cm™.
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Rys. 17. Krzywe  odbi zarejestrowane  przy  zastosowaniu  synchrotronowego  uk adu
wielokrystalicznego w refleksie 400 i promieniowania 1.1 A dla pod 6 GaAs o orientacji
<100> implantowanych ré6 nymi dawkami jonéw Se’ o energii 1.5 MeV: (1) dawka
37 10%cm? (2) dawka 9 ~ 10%cm? (3) dawka 9 *~ 10cm?, (4) dawka 3 ~ 10*cm?,
(5) dawka 9 © 10**cm™, (6) dawka 3~ 10™°cm™.
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Rys. 18 (1-6). Teoretyczne krzywe odbicia odpowiadaj ce krzywym eksperymentalnym pokazanym
na rysunku 17.
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Rys. 19 (a-f). Wypadkowe profile odksztace  zastosowane przy obliczeniach krzywych
teoretycznych (linie grube przerywane) wraz ze skadowymi odksztace
odpowiadaj cymi defektom punktowym (linie cienkie ci ge) i atomom selenu (linie
grube ci ge).



Rys. 20. Odbiciowe synchrotronowe topogramy przekrojowe dla pod 6 GaAs o orientacji <411>
implantowanych r6 nymi dawkami jonéw Se* o energii 1.5 MeV: a - dawka 9~ 10" cm?,
b-dawka 3 °~ 10”cm?  oraz c-nao ony topogram odbiciowy i przekrojowy
odpowiadaj cy rysunkowi 20 b.
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Rys. 21. Odbiciowe synchrotronowe topogramy przekrojowe dla pod 6 germanu o orientacji <111>
implantowanych ré nymi dawkami jonéw Se* o energii 1.5 MeV: (a) dawka 9~ 10 cm?, (b)
dawka 4" 10" cm? (powy ej progu amorfizacj) oraz nao ony topogram odbiciowy
i przekrojowy (c) odpowiadaj cy rysunkowi 21 b.



c
Rys. 22. Zestawienie trzech krzywych warstw Aly43Gaos;As/GaAs implantowanych jonami Se®
o energii 1.5 MeV Se i dawce 6 10"/cm% a — w warunkach kana owania, b — przy
nachyleniu wi zki 10° do powierzchni krysztau, ¢ — przy nachyleniu wi zki 20° do
powierzchni kryszta u.
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Rys. 23. Zestawienie trzech krzywych warstw Aly43Gaos;As/GaAs implantowanych jonami Se”
o energii 1.5 MeV Se i dawce 2" 10"/cm* a — w warunkach kanaowania, b — przy
nachyleniu wi zki 10° do powierzchni krysztau, ¢ — przy nachyleniu wi zki 20° do
powierzchni kryszta u.
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Cc
Rys. 24. Zestawienie trzech krzywych warstw Aly43Gags7As/GaAs implantowanych jonami Se”
0 energii 1.5 MeV Se i dawce 4 10'%/cm?: a — w warunkach kana owania, b — przy przy
nachyleniu wi zki 10° do powierzchni krysztau, ¢ — przy nachyleniu wi zki 20° do
powierzchni kryszta u.
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Rys. 25. Profile koncentracji selenu zmierzone metod SIMS w warstwie Alg43GagssAs/GaAs
implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV Se i dawce 9" 10'*/cm* a — w warunkach
kana owania, b — przy nachyleniu wi zki 20° do powierzchni kryszta u.

6.4. Badania materia 6w p6 przewodnikowych A B implantowanych jonami wodoru

W bie cym rozdziale przedstawiamy bardziej kompletne badania kryszta 6w GaAs i warstw
epitaksjalnych Al,Ga;,As implantowanych jonami wodoru H® w temperaturze pokojowe;
i wy szych, przeprowadzone za pomoc szeregu komplementarnych synchrotronowych
metod rentgenograficznych. Szczegdlne znaczenie miay pomiary lokalnych krzywych
odbicia i odbiciowa topografia przekrojowa. Wa nym celem przeprowadzonych prac by o
badanie i symulowanie efektdw interferencyjnych, ktére nie byy adekwatnie opisane
w istniej cej literaturze.

Istotnym punktem przeprowadzonej pracy by o tak e badanie podwdjnej implantaciji
zawieraj cej dwa oddzielone profile napr e . Zainteresowanie badaniem podwadjnej
implantacji mia o dwa aspekty. Po pierwsze wzajemne oddzia ywanie wi zek odbitych od
takich dwu maksiméw mo e powodowa powstawanie ciekawych efektow interferencyjnych,
m.in. podobnych do obserwowanych przez nas w przypadku warstw epitaksjalnych
osadzonych na warstwie krzemu porowatego. Po drugie ciekawym zagadnieniem jest to,
czy pierwsza implantacja mo e modyfikowa formowanie si defektdw punktowych w czasie
kolejnej implantacji jonami r6 nej energii. Aczkolwiek aktualnie badana podwdjna
implantacja nie odpowiada bezpo rednio jakiemu zastosowaniu technologicznemu to
ogodlne technologiczny aspekt dotyczy uzyskiwania bardziej z o onej modyfikacji
w a ciwo ci elektrycznych drog wielokrotnej implantacji jonami o ré6 nych energiach.
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Badano pod o a GaAs i warstwy epitaksjalne Al,Ga;.,As implantowane w ITME za
pomoc jonéw wodoru o ré nych energiach od 60 keV do 146 keV. Implantacj
przeprowadzono w materiale o niskiej g sto ci dyslokacji. Szczegdlnie istotna seria
implantacji zosta a przeprowadzona na pod o ach GaAs jonami H" o energii 100 keV H*
dawk 8 10" /cm®w temperaturze pokojowej i temperaturach 120° C i 160°C.

Dla uzyskania podwdjnej implantacji o rozdzielonych maksimach napr e podobny
kryszta GaAs implantowano kolejno jonami wodoru o energii 146 keV i 60 keV do dawek
odpowiednio réwnych 4.2 ©~ 10 i 6 © 10" cm™ Implantacje przeprowadzono do dwéch
cz ciowo nakadaj cych si obszar6w, co umo liwio badanie zaréwno podwdjnej
implantaciji, jak i oddzielnie obydwu sk adowych. Energie i dawki dobrano tak, by obydwa
maksima by y podobnej wysoko ci i by zasi g dla wi kszej energii by podwojeniem zasi gu
dla mniejszej energii.

Warstwy  implantowane byy badane za pomoc szeregu  metod
rentgenograficznych wykorzystuj cych zaréwno bia jak i monochromatyczn wi zk
promieniowania rentgenowskiego. Najwa niejsze rezultaty otrzymano przez rejestracje
krzywych odbicia z pomoc wi zki o maych wymiarach i za pomoc odbiciowej
(w przypadku Bragga) topografii przekrojowej. Krzywe odbicia rejestrowano w refleksach
400 i 511, wykorzystuj ¢ promieniowanie o dugo ci 1.1 A i wi zk o przekroju
ograniczonym do 40 nm =~ 50 mm.

We wszystkich prébkach GaAs implantowanych jonami wodoru w temperaturze
pokojowej obserwowano podobny charakter krzywych odbicia. Przyk adowe krzywe odbicia
pokazane na rysunku 26 zawieraj szereg maksiméw po o onych po niskok towej stronie
g 6wnego maksimum od pod o a z periodyczno ci rosn ¢ dla malej cych k téw. Liczba
widocznych maksiméw interferencyjnych ros a z dawk implantowanych jonéw. Inn wa n
i wyra n cech krzywych jest wyst powanie obszaru podwy szonej intensywno ci,
zwi zanego z grup dominuj cych maksimow interferencyjnych. Taki charakter krzywych
by wzgl dnie atwo powtarzalny na krzywych teoretycznych (symulowanych) otrzymanych
drog numerycznego cakowania réwna Talagi —Taupin, pokazanych na rysunku 27.
W tych obliczeniach zak adano profil odksztace , przedstawiony na rysunku 28, ktory
uzyskano za pomoc programu TRIM 95 sumuj ¢ rozkad defektéw punktowych
wygenerowanych przez padaj ce jony i rozk ad defektéw punktowych wywo anych przez
wybite atomy matrycy. Nale y podkre li , e przedstawiony wy ej profil zapewniaj cy dobre
dopasowanie krzywych ré ni si istotnie od rozk adu wprowadzonych jonéw wodoru,
szczegllnie w cz ci bliskiej powierzchni, odpowiedzialnej za wspomnian wy ej grup
dominuj cych maksiméw. Przypowierzchniowa cz rozk adu napr e zawiera znacz cy
udzia zwi zany z odrzutami atoméw matrycy. Jak mo na przypuszcza istniej ce
napr enia s zwi zane z kompleksami atoméw mi dzyw z owych, podczas gdy
pojedyncze atomy mi dzyw zowe s bardzo mobilne i nie wnosz istotnej zmiany
parametru sieciowego [59]. Z kolei pojedyncze wakansy i ich kompleksy powinny
powodowa raczej zmniejszenie parametru sieciowego.

Nale y wspomnie , e podobnie jak w [27,28] opisany wy ej charakter napr e by
potwierdzany przez odbiciowe topogramy przekrojowe, co ilustruje przyk adowy topogram
pokazany na rysunku 29. Mo na na nim zauwa y nie tylko opisane uprzednio pr ki SMF,
ale rOéwnie s abiej widoczne pr ki poo one mi dzy seri SMF a silnym pr kiem
pochodz cym od niepenetrowanego podo a. Wyst powanie tych pr kéw dowodzi
znacznie wi kszego podobie stwa mi dzy odbiciowymi topogramami przekrojowymi
rejestrowanymi przy du ej odleg o ci film-kryszta, a krzywymi odbiciowymi, ni wcze niegj
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przypuszczali my i sugerowali my w naszych wcze niejszych pracach. Widoczne dwa
rodzaje pr kéw odpowiadaj dwu rodzajom maksiméw widocznych na krzywej odbicia
pokazanej na rysunku 27 b.

Nale y mie na uwadze istotn ré nic mi dzy obrazami otrzymanymi ré6 nymi
metodami, mianowicie, e ka da cz topogramu przekrojowego jest tworzona przez
promieniowanie o ré nej d ugo ci fali, a dla krzywej odbicia to samo monochromatyczne
promieniowanie jest odbijane przy padaniu pod ré6 nymi k tami. W przypadku odbiciowego
topogramu przekrojowego kolejnym fragmentom obrazu odpowiada systematycznie
zmieniaj ca si ré nica drég optycznych wynikaj ca z r6 nej d ugo ci promieniowania,
ré nego k ta odbioru i r6 nej odleg o ci aktualnie odbijaj cych fragmentéw. W przypadku
krzywej odbicia zmiana ré nicy drég optycznych dla r6 nych punktow krzywej odbicia
wynika z ré nego k ta padania i réwnie z ré nej odlego ci aktualnie odbijaj cych
fragmentow.

Mo na jednak stwierdzi , e pr ki SMF na topogramach przekrojowych, tak samo
jak silne maksima interferencyjne po niskok towej stronie krzywych odbicia odpowiadaj
wzmachianiu i wygaszaniu si promieniowania odbijanego przez podobnie zdeformowane
warstwy po o one po obydwu stronach maksimum g boko ciowego rozk adu napr e .
S abiej zaznaczone pr ki i odpowiadaj ce im maksima na krzywej odbicia s
najprawdopodobniej wynikiem interferencji promieniowania odbijanego przez powierzchni i
promieniowania odbijanego przez dolne zbocze maksimum napr e - w obszarach, gdy
jestju ono mniejsze od napr e wgolrnejcz ci warstwy implantowanej.

Na rysunku 30 pokazano poréwnanie krzywych odbicia GaAs implantowanego
jonami wodoru H* o dawce 8 ~ 10™ cm?® w r6 nych temperaturach. Krzywe GaAs
implantowane w temperaturze 120° wykazuj ladowe maksima interferencyjne, podobnie
jak ladowe pr ki na topogramach przekrojowych — patrz krzywa pokazana na rysunku
30 b. W przypadku implantacji prowadzonej w temperaturze 160° C maksima
interferencyjne, podobnie jak i pr ki na odbiciowych topogramach przekrojowych staj si
kompletnie niewidoczne, co ilustruje krzywa przedstawiona na rysunku 30 c. Zanik
maksiméw i pr koéw interferencyjnych jest najprawdopodobniej zwi zany z formowaniem
si aglomeratdw wodorowych i pocz tkiem procesu eksfoliacji. Formowanie ma ych
wytr ce wodorowych zaburza prawdopodobnie jednorodno  sieci w p aszczy nie prébki
istotn dla uzyskiwania efektéw interferencyjnych.

Bardzo charakterystyczny efekt wzrostu okresu pr kéw interferencyjnych mo na
zaobserwowa na krzywej pokazanej na rysunku 30 b (podobny efekt jest widoczny na
topogramach odbiciowych). Ta zmiana obrazéw dyfrakcyjnych sugeruje zwi kszenie
nachylenia zboczy maksimum rozk adu napr e - np. przez ,zaostrzenie” jego kszta tu.

Seria trzech krzywych odbicia odpowiadaj cych odpowiednio dwém ,sk adowym”
implantacjom jonami wodoru o energiach 60 keV i 146 keV oraz podwdjnej implantaciji
zosta a pokazana na rysunkach 31 a-c. Krzywe dla sk adowych implantacji s podobne do
dyskutowanych przez nas wcze niej. Krzywe te mo na rOéwnie dobrze przybli a przez
krzywe symulowane zak adaj ¢ proporcjonalno  profilu odksztace do profilu rozk adu
defektéw punktowych otrzymanego za pomoc programu TRIM 95, analogicznego do
pokazanego na rys. 23. Krzywa dyfrakcyjna dla podwdjnej implantacji ma jednak zupe nie
inny charakter. Zawiera ona szereg wyra nych maksiméw o ré nej wysoko ci, ktére s
znacznie w sze od maksimow interferencyjnych dla obydwu sk adowych deformacji.
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Préba symulowania krzywej odbicia dla podwojnej implantaciji jest przedstawiona na
rysunku 32. Korespondencja eksperymentalnych krzywych dyfrakcyjnych i krzywej
symulowanej jest znacznie gorsza ni w przypadku skadowych implantacji, co
spowodowane jest wi ksz trudno ci odtworzenia zdudnie przez zastosowany program
przy aktualnych relacjach g boko ciowych. Jednakowo krzywa symulowana dobrze
oddaje dramatyczn zmian charakteru krzywej odbicia. Ponadto w trakcie dopasowywania
krzywych okaza o si , e uk ad maksiméw interferencyjnych jest bardzo silnie zale ny od
stosunku sk adowych implantacji. Znamienny w tym wydaje si wi ¢ fakt, e najlepsz
zgodno uzyskano zak adaj c proste dodawanie si dwu sk adowych profili odkszta ce w
proporcji wynikaj cej z ustalonych dawek jonéw. Za o ony profil pokazano na rysunku 33.
Wynik ten wiadczy jednak, e zdefektowanie wprowadzone przy pierwszej implantacji nie
ma zauwa alnego wpywu na rozkad napr e wywoywany przez drug implantacj .
Wyst puj ce interakcje wprowadzonych defektéw by y natomiast sygnalizowane w pracy
Duo et al. [60], w przypadku podwojnej implantacji jonéw wodoru i helu do GaAs .

Przeprowadzone symulacje wskazuj natomiast na zmian ukadu maksimoéw
interferencyjnych w przypadku zmian amplitudy napr e i wielko ci sk adowych
polaryzowalno ci dielektrycznej charakteryzuj cych dane odbicie. Potwierdzeniem
eksperymentalnym tej obserwacji mog by istotne ré nice uk adu pr kéw na odbiciowych
topogramach przekrojowych w ré nych refleksach.

Jak mo na zauwa y na rysunku 34 a mapy przestrzeni odwrotnej dla prébki Ga As
implantowanej jonami H* o energii 170 keV o dawce 2 * 10" cm™ w stanie bezpo rednio po
implantacji odwzorowyway tak sam sekwencj maksiméw interferencyjnych jak krzywe
odbicia rejestrowane przy szeroko otworzonym liczniku. Ta seria maksimow jest, jak
wcze niej wspominali my, dobrze odtwarzalna przez krzyw teoretyczn pokazan na rys.
27 b. Na uzyskanej mapie maksima interferencyjne s umieszczone wzd u centralnego
skanu 2Q/w, dowodz c ich zwi zku ze zmianami odleg o ci paszczyzn odbijaj cych.
Podobnie jak wi kszo innych uzyskanych przez nas map dla prébek bezpo rednio po
implantacji, mapa na rys. 34 a nie wykazuje znacz co du ego rozpraszania dyfuzyjnego.
Pewien poziom rozpraszania dyfuzyjnego mo na ewentualnie zauwa y wokd grupy
maksiméw zwi zanych z najbardziej deformowan warstw .

Istotny wzrost rozpraszania dyfuzyjnego by obserwowany dla prébek GaAs
implantowanych jonami wodoru po wygrzewaniu termicznym. Jest to zilustrowane przez rys.
34 b przedstawiaj cy map dla analogicznie implantowanej prébki jak na rys. 34 a poddanej
wygrzewaniu w 450° C w atmosferze argonu pod ci nieniem hydrostatycznym 11 kb przez
jedn godzin . Mapa dla prébki wygrzewanej nie zawiera ju adnego ,ogona” pr kéw
interferencyjnych wokd centralnego skanu 2Q/w. Zamiast tego mapa wykazuje wyra ne to
wokd maksimum g 6wnego, o zauwa alnym rozci gni ciu w kierunku . Podobna zmiana
by a stwierdzana w innych prébkach GaAs implantowanych wodorem i poddawanych
wygrzewaniu termicznemu. Dosy naturaln interpretacj jest wp yw obecno ci wi kszych
wydziele gazowego wodoru lub nawet lokalnych centréw eksfoliacji, gdzie wyst puj ca
deformacja ma istotn sk adow zmiany orientacji [18] — odpowiedzialn za rozci gni cieta
dyfuzyjnego wzd u kierunku w. Niestety autorom nie udao si znale prostych modeli
deformacji dla tego typu obiektéw, umo liwiaj cych rachunki ta dyfuzyjnego. W szeregu
podobnych prébek obserwowano mae p cherzyki lokalnej eksfoliacji za pomoc TEM
i topografii rentgenowskiej.

Krzywe odbicia w przypadku obecnie badanych warstw epitaksjalnych
Alp.43Gags7As/GaAs implantowanych wodorem s w gruncie rzeczy podobne jak dla
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podobnie implantowanego GaAs. Mo na to prze ledzi na rysunku 35, przedstawiaj cego
warstw Aly43Gag s7As/GaAs implantowanego w temperaturze pokojowej jonami H' o energii
100 keV o dawce 8 ~ 10' /cm® Jak mo na zauwa y , lewa cz  krzywej 35 a jest
praktycznie identyczna, jak w przypadku krzywej dla podobnej implantacji w GaAs,
pokazanej na rysunku 30 b. Otrzymano ponadto dobr zgodno krzywej eksperymentalnej
i krzywej symulowanej drog numerycznego ca kowania rowna Takagi-Taupin pokazanych
na rysunku 35 ai 35 b.

a b

Fig. 26. Do wiadczalne krzywe odbicia dla pod 6 GaAs implantowanych w temperaturze pokojowej
jonami wodoru H" o energii 170 keV: a—dawk 5" 10" /cm? b - —dawk 3,8 10™°/cm?.

a b

Rys. 27. Symulowane krzywe odbicia uzyskane za pomoc cakowania numerycznego réwna
Takagi-Taupin, odpowiadaj ce krzywym eksperymentalnym pokazanym na rysunku 25 a,
b. W przypadku wszystkich przytaczanych krzywych teoretycznych skala k towa jest
podana w sekundach k towych z zerem odpowiadaj cym warunkowi Bragga. W przypadku
krzywych eksperymentalnych zachowano oryginaln skal pomiarow w stopniach, przy
czym skale krzywych teoretycznych i eksperymentalnych odpowiadaj takiej samej
odleg o cik towej.



Rys. 28. Poréwnanie rozk adéw defektéw punktowych z uwzgl dnieniem wywo anych przez wtérne
odbicia (linia ci ga) — wykorzystanych jako przybli enie profili napr e do symulacji
krzywych odbicia i rozk adéw zasi géw wprowadzonych jonéw wodoru (linia przerywana)
obliczanych przy pomocy programu TRIM 95.

Rys. 29. Odbiciowa topografia przekrojowa w synchrotronowej wi zce biaej probki GaAs

implantowanej w temperaturze pokojowej jonami wodoru H* o energii 100 keV i dawce
8~ 10'®/cm? zawieraj ca w gornej cz ci wyra ne pr ki SMF i system s abych pr kéw
zwi zanych z interferencj promieniowania odbijanego przez powierzchni

i najg bsz
cz warstwy implantowane;.
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Rys. 30. Poréwnanie eksperymentalnych krzywych odbicia dla prébek GaAs implantowanych
W r6 nych temperaturach jonami wodoru H* o energii 100 keV i dawce 8 ~ 10'%/cm?,
a — w temperaturze pokojowej, b - 120°C, c - 160°C.



enie [j. dowolne]

©
pd
a K tpo lizgu [stopnie]
o)
c
©
E
o
©
=
(]
'S
(]
©
z
b K tpo lizgu [stopnie]
)
c
©
s
o
©
=
Q
c
(]
kS
z
[ K tpo lizgu [stopnie]

Rys. 31. Krzywe odbicia w refleksie 400 dla promieniowania 1.1 A dla sk adowych implantaciji jonami
wodoru o energii 60 keV (a) i 146 keV (b) oraz dla podwadjnej implantaciji (c).
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Rys. 32. Symulowana numerycznie krzywa odbicia odtwarzaj ca charakter krzywej eksperymentalnej
dla podwdjnej implantacji jonami wodoru przedstawionej na rysunku 6 c.

Odkszta cenie [j. dowolne]

G boko [mikrometry]

Rys. 33. Profil odksztace zao ony przy obliczeniach krzywej pokazanej na rysunku 7, otrzymany
przez proste sumowanie rozk adu defektow dla dwu sk adowych implantacji.
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Rys. 34. Mapy przestrzeni odwrotnej woké w za przestrzeni odwrotnej 400, zarejestrowane
w promieniowaniu 1.1 A dla GaAs implantowanego za pomoc jonéw H* w temperaturze

pokojowej dawk 2 10" cm™ a— bezpo rednio po implantacji, b — po wygrzewaniu przez
1 h w temperaturze 450° C przy ci nieniu 11 kbar gazowego argonu.
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Rys. 35. a-krzywa do wiadczalna dla Aly43Gaos7As/GaAs implantowanego w temperaturze
pokojowej jonami H* o energii 100 keV i dawce 8 = 10% /cm?, ktorej lewa cz  jest
identyczna jak dla podobnej implantacji w pod 0 ach GaAs; b - teoretyczna krzywa odbicia
odpowiadaj ca krzywej a, otrzymana przez numeryczne cakowanie rowna Takagi-
Taupin.

6.5. Badania izolacyjnych warstw zagrzebanych implantowanych hele m w materia ach
AIIIBV

Podobnie jak w przypadku implantacji jonami wodoru zainteresowanie implantacj jonami
helu w materiaach A"BY ma zaréwno aspekt praktyczny jak i poznawczy. Aspekt
praktyczny zwi zany jest z wytwarzaniem zagrzebanej warstwy izoluj cej i technologiami
wykorzystuj cymi metod ,smart cut”. Aspekt poznawczy wi si oczywi cie z badaniem
zjawisk zwi zanych z procesami eksfoliacji i tworzeniem si aglomeratéw helu. W obecnym
przypadku zaobserwowano réwnie bardzo istotne ré nice dla zwi zkéw A"BY
implantowanych helem w stosunku do materia 6w implantowanych wodorem.

Przyk adowe eksperymentalne krzywe odbicia warstw implantowanych helem
o energii 150 keV i dawce 2x10'°/cm? w GaAs i AlGa;.,As/GaAs zostay pokazane na
rysunkach 36 i 37. Krzywe te s w pewnej mierze podobne do krzywych uzyskiwanych dla
warstw implantowanych jonami wodoru. Istotna r6é nica polega na wi kszej odleg o ci
k towej charakterystycznej grupy maksiméw zwi zanych ze zmian sta ej sieci w warstwie
przestrzelonej. Odlego ta w przypadku implantacji helem jest wyra nie wi ksza ni
w przypadku implantacji wodorem.

W przypadku helu nie uda o si jednak uzyska tak dobrych przybli e krzywych
eksperymentalnych przy za o eniu proporcjonalno ci profilu zmian sta ej sieci do rozk adu
generowanych defektéw punktowych. Dla uzyskania odpowiedniej zgodno ci potrzebne by y
profile odksztace z wi ksz warto ci odkszta cenia w warstwie przestrzelonej i z pewnym
sp aszczeniem gornej cz c¢i maximum. Zupe nie dobr zgodno uzyskiwano zszywaj c
dwie funkcje Gaussa wed ug nast puj cego wzoru eksperymentalnego:
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2

p(z): F tanh A Bexp - z +S dla z<z,, (10)

2
1

p(z)=F tanr{Aexp{- z? /WZZ)J dla z>z,,

gdzie F jest wspd czynnikiem proporcjonalno ci, z,, jest g boko ci po o enia maksimum
odksztace przyjmowan za réwn po o0 eniu maksimum rozk adu defektéw punktowych
uzyskiwanego za pomoc programu TRIM 95 lub TRIM 2000. Parametry S i B (S+B=1)
uwzgl dniaj poziom napr e warstwy przestrzelonej a parametry W;, W, - szeroko

maksimum napr e . Odpowiednie sp aszczenie maksimum napr e uzyskiwano za
pomoc funkcji tanh i wielko ci wspé czynnika A. Przez odpowiedni dobdr parametréow
uzyskiwano zupe nie dobr zgodno teoretycznych i do wiadczalnych krzywych odbicia dla
implantacji jonami helu przeprowadzanej zaréwno w temperaturze pokojowej, jak
i wy szych 80 i 120° C do warstw AlGaAs o r6 nym sk adzie chemicznym i czystego GaAs.

Przyk ad krzywej teoretycznej obliczonej przy zastosowaniu wzoréw (10)
odpowiadaj cej krzywej 36 pokazano na rys. 38. Na rys. 39 pokazano poréwnanie
uzyskanych za pomoc programu TRIM-95 rozk adéw defektdow punktowych (linia ci g a)
i wprowadzonych jonéw helu (linia przerywana) — a, z profilem uzyskanym ze wzoréw
(10) - b.

Dla warstw implantowanych helem otrzymywano réwnie wyra ne pr ki SMF.

W przeciwie stwie do implantacji wodorowej, nie obserwowano efektu wyra nego
zaniku maksimow interferencyjnych po operacjach wygrzewania termicznego, co mo na
zaobserwowa na rysunku 40, przedstawiaj cym krzywe probek takich samych jak w
przypadku rys. 36 i 37, lecz po cyklach wygrzewania termicznego do 400°C
przeprowadzonych w ramach eksperymentu HE 1277. Jak mo na zauwa y wyst pio tu
bardzo du e skrécenie ogona pr kéw interferencyjnych zwi zanego z warstw najbardziej
zdeformowan , a jednocze nie zlanie si serii maksiméw zwi zanych z warstw
przestrzelon w jedno wy sze i w sze maksimum. Dowodzi to, e zosta o zachowane
oko 0 25-30% warto ci odkszta cenia w warstwie przy powierzchni prébki.
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Rys. 36. Eksperymentalna synchrotronowa krzywa odbicia w refleksie 400 promieniowania 1.1A dla
pod 0 a GaAs implantowanego jonami helu He" o energii 150 keV i dawce 2x10'¢/cm?
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Rys. 37. Eksperymentalna synchrotronowa krzywa odbicia w refleksie 400 promieniowania 1.1A dla
warstwy Al,Gai..As/GaAs implantowanej jonami helu He® o energii 150 keV i dawce
2x10*/cm?.

Rys. 38. Teoretyczna krzywa odbicia odpowiadaj ca krzywej z rys. 36 otrzymana przez numeryczne
ca kowanie rowna Takagi-Taupin.
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a b

Rys. 39. a - otrzymany za pomoc programu TRIM 95 rozk ad defektéw punktowych, (krzywa ci g a) i
rozk ad wprowadzonych jonoéw (krzywa przerywana) b — profil wykorzystany przy obliczeniu
krzywej przedstawionej na rysunku 38.

c d

Rys. 40. Eksperymentalne synchrotronowe krzywe odbicia w refleksie 400 promieniowania 1.1A dla
pod 0 a GaAs (a) i warstwy AlGaixAs/GaAs (b) implantowanej jonami helu He™ o energii
150 keV i dawce 2x10'°/cm? po cyklu wygrzewania termicznego do temperatury 400°
w ramach eksperymentu HE 1277, ¢ — symulowana krzywa teoretyczna obliczona przy
przybli eniu profilu zmian sta ej sieci w probce jak dla rys. a przez profil zmian sta ej sieci
odpowiadaj cy typowej warstwie epitaksjalnej przedstawiony na rys. d.
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Rys. 41. Synchrotronowa mapa przestrzeni odwrotnej woké w z a 400 w promieniowaniu 1.1A dla tej
samej probki jak w przypadku rysunku 38 b.

Rys. 42. Eksperymentalna synchrotronowa krzywa odbicia w refleksie 400 promieniowania 1.1A dla
pod 0 a GaAs implantowanego jonami helu He™ o energii 150 keV najwy sz zastosowan
dawk 6x10*%/cm? — stan bezpo rednio po implantacii.



Na rysunku 41 przedstawiono map przestrzeni odwrotnej woké w z a 400 warstwy Al,Ga;.
As/GaAs implantowanej jonami helu He* o energii 150 keV i dawce 2x10'®/cm? po cyklu
wygrzewania termicznego do temperatury 400° w ramach eksperymentu HE 1277, ktora
wykazuje pewne to dyfuzyjne jednak znacznie mniejsze ni w przypadku wygrzewanych
prébek implantowanych wodorem.

Nieco inny charakter krzywej odbicia obserwowano w przypadku najwy szej dawki
helu 6x10'%/cm?® w w GaAs, dla ktérej w czasie cyklu wygrzewania termicznego wyst pia
eksfoliacja. Mo na powiedzie , e na krzywej (rys. 42) nast pio jakby obci cie cz ci
niskok towej, a w pozostaej rozlegej cz ci obserwowano du ilo maksiméw o
mniejszym periodzie.

Przebieg krzywych odbicia dla najwy szych dawek w znacznej mierze wyja niy
wyniki bada TEM przedstawione na rysunkach 43-49. Zdj cia TEM probek GaAs i warstwy
Al,Ga; ,As/GaAs implantowanych najwy sz dawk jondw helu wykazuj obrazy gazowych
wytr ce w formie regularnych p cherzykéw, usytuowane w caej grubo ci warstwy
zdeformowanej. Na rysunku 49 pokazano obraz wysokorozdzielczy HRTEM, gdzie nie
trafiono jednak w obszar adnego p cherzyka.
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Rys. 43. zdj cia TEM prébki podo a GaAs implantowanej jonami helu He® o energii 150 keV
najwi ksz zastosowan dawk 6x10'%/cm? a- zdj cie przegl dowe w kierunku [110 ]
w powi kszeniu 10 000x; b - zdj cie w powi kszeniu 80 000 x pokazuj ce p cherzyki
wytr ce  gazowych; c-zdj cie innego fragmentu prébki (zogniskowane na innej
g boko ci) réwnie pokazuj ce p cherzyki.



Rys. 44. zZdj cie HRTEM probki jak na rys. 41 w powi kszeniu 180 000x zogniskowane przy
powierzchni i pokazuj ce inne niejednorodno ci sieci.

Rys. 45. Zdj cie TEM probki Al.xGa;xAs/GaAs implantowanej jonami helu He" o energii 150 keV
o dawce 6x10™°/cm? bezpo rednio po implantacji w powi kszeniu 30 000x.

56



Rys. 46. Zdj cie TEM probki Al.xGai..As/GaAs implantowanej jonami helu He* o energii 150 keV i
dawce 2x10*%/cm? bezpo rednio po implantacji w powi kszeniu 30 000x.

Rys. 47. Zdj cie TEM probki Al.,Gai..As/GaAs implantowanej jonami helu He* o energii 150 keV i
dawce 2x10*/cm? po cyklu wygrzewania termicznego do 400° C w ramach eksperymentu HE
1277 w powi kszeniu 20 000x.
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Rys. 48. Zdj cia TEM prébki GaAs implantowanej jonami wodoru He™ o energii 89 keV i dawce
3x10™/cm® w powi kszeniu 10000x; a- zdj cie przegl dowe w kierunku [110]
w powi kszeniu 10 000x; b - zdj cie w powi kszeniu 80 000 x.
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Rys. 49.Zdj cie HRTEM prébki jak na rys. 46 w powi kszeniu 180 000x zogniskowane przy
powierzchni.

Na rysunku 46 i 47 pokazano zdj cia mikroskopowe prébki implantowanej mniejsz
dawk 2x10"°/cm? jonéw helu o energii 150 keV bezpo rednio po implantacji i po cyklu
wygrzewania termicznego do 400° C (w ramach eksperymentu HE 1277). Pokazane zdj cia
w prébce nie implantowanej nie wykazyway istotnych defektéw. W przypadku prébki
wygrzanej mo na doszuka si ladéw subtelnych defektéw — by mo e nanowytr ¢ fazy
gazowej w obszarze warstwy zdeformowane;.

Na rysunkach 48 i 49 pokazano zdj cia prébki GaAs implantowanej jonami wodoru
H* o energii 89 keV o dawce 3x10™ daj ce zbli on g boko penetracji jak jony helu
w przypadku badanej probki implantowanej jonami helu He® o energii 150 keV, i dawce
2x10™/cm?®. W prébce tej obserwowano niejednorodno ci daj ce wyra ne kontrasty, lecz
nie zwi zane z regularnymi gazowymi wytr ceniami.

Réwnie ciekawe obserwacje przeprowadzono w przypadku implantacji
prowadzonych w nieco wy szych temperaturach, lub wygrzewanych do podobnych
temperatur, gdzie wyniki byy praktycznie réwnowa ne implantacji w wy szych
temperaturach.

W kolejnym etapie pracy przeprowadzono badania trzech serii licz cych po pi
prébek dla stwierdzenia zmian wielko ci i profilu napr e dla ré6 nych temperatur
implantacji jonami helu o energii 150 keV i dawce 3x10"°cm™ oraz sk adéw chemicznych
(koncentracji glinu), w warstwach epitaksjalnych AlL,Ga;., As o grubo ci okoo 1nmm. Na
prébkach oznaczonych liter T implantacj przeprowadzono w temperaturze pokojowej,
oznaczonych liter A w temperaturze 80° C oraz dla probek oznaczonych liter B
w temperaturze 120° C. Z kolei numery od 1 do 5 oznaczay wspo czynnik x (koncentracj
glinu) odpowiednio x=0, 0.01<x<0.05, x=0.3, x=0.4 i x=0.7. Prébki z zerow koncentracj
glinu byy podo ami GaAs bez warstwy epitaksjalnej. W wietle przeprowadzonych
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pomiaréw rzeczywista koncentracja glinu w prébkach oznaczonych cyfr 3 by a znacznie
mniejsza ni  nominalna (mniejsza ni 0.05), gdy nie obserwowano tam rozdzielenia
maksiméw warstwy i pod 0 a. Przyk ady kolejnych krzywych pokazano na rysunkach 50-52.

Pewien ciekawy efekt wydaje si wyst powa dla najwy szych koncentracji glinu.
Polega on na tym, e zestaw maksiméw zwi zanych z obszarem przypowierzchniowym
wydaje si by poo ony znacznie bli ej maksimum pochodz cego od nie penetrowanej
cz ciwarstwy ni ma to miejsce w przypadku warstw o mniejszej zawarto ci aluminium.

Z wyj tkiem najwy szych koncentracji aluminium nie obserwowano istotnych zmian
krzywych odbicia dla warstw implantowanych w temperaturze 80°. W przypadku prébki A5
mo na obserwowa efekt pewnego cie nienia si ukadu maksiméw zwi zanego z
warstw najbardziej zdeformowan oraz zmniejszenia  Si liczby  maksiméw
interferencyjnych. Efekt ten jest znacznie bardziej wyra ny dla wszystkich koncentraciji
aluminium w przypadku implantacji prowadzonej w temperaturze 120° C. W oparciu
0 wst pne préby symulacji krzywych teoretycznych mo na stwierdzi , e obserwowana
zmiana profilu ma réwnie charakter st pienia maksimum napr e w warstwie.
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Rys. 50. Synchrotronowe krzywe odbicia w refleksie 400 dla promieniowania 0.115 nm dla warstw
zagrzebanych wytworzonych w prébkach o r6 nym sk adzie chemicznym przez implantacje
jonami helu o energii 150 keV i dawce 3x10%cm? w temperaturze pokojowej (oznaczenia
probek opisane s w tek cie).
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Rys. 51. Synchrotronowe krzywe odbicia w refleksie 400 dla promieniowania 0.115 nm dla warstw
zagrzebanych wytworzonych w prébkach o ré6 nym sk adzie chemicznym przez implantacje
jonami helu o energii 150 keV i dawce 3x10'® cm™ w temperaturze 80° C (oznaczenia probek
opisane s wtek cie).
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Rys. 52. Synchrotronowe krzywe odbicia w refleksie 400 dla promieniowania 0.115 nm dla warstw
zagrzebanych wytworzonych w prébkach o r6 nym sk adzie chemicznym przez implantacje
jonami helu o energii 150 keV i dawce 3x10™ cm? w temperaturze 120° C (oznaczenia
probek opisane s w tek cie).



6.6. Badania relaksacji napr e ,in situ” w implantowanych materiaach A "BY w
czasie wygrzewania termicznego przy zastosowaniu odbiciowe] topogr afii
przekrojowej

Idea eksperymentu wynikn a z naszych poprzednich do wiadcze bada  struktur
warstwowych za pomoc topografii przekrojowej w przypadku Bragga, ktére wykazay
mo liwo  otrzymania informacji rbwnowa nej otrzymywanej z krzywych odbicia przy
wykorzystaniu reflekséw znacznej asymetrii [5-7]. Podobnie jak w przypadku
konwencjonalnej metody Lauego, topogramy przekrojowe nie odwzorowuj bezpo rednio
Zmian parametru sieciowego, lecz tylko zmiany orientacji p aszczyzn odbijaj cych. Sie w
warstwie implantowanej musi mie tak sam periodyczno w p aszczy nie probki jak
podo e i powinna by do niej dopasowana przez deformacj tetragonaln . Dlatego
wywo ane przez implantacj odksztacenie powoduje zmian orientacji p aszczyzn
nachylonych do powierzchni Dy :
1

=- - 1+ = 1
D =- 1+ sindix (1)

gdzie j jest nachyleniem p aszczyzn odbijaj cych do powierzchni, X« = X, s sk adowymi
napr e normalnych w p aszczy nie probki, anjest wspo czynnikiem Poissona.

Realizacja eksperymentu bya mo liwa dzi ki wysokiej jasno ci réda
synchrotronowego i dost pno ci kamery CCD o bardzo du ej zdolno ci rozdzielczej w
ESRF. Schemat eksperymentu jest przedstawiony na rysunku 53. Zasadnicz idea pomiaru
by a obserwacji wybranej plamki obrazu przekrojowego w przypadku Bragga za pomoc
kamery CCD umieszczonej w znacznej odleg o ci (50 cm) od prébki umieszczonej w piecu
grzewczym z oknami z folii kaptonowej. Szeroko wi zki by a bliska 7 m a k t po lizgu
wi zki by réwny 5°. Za pomoc kamery CCD rejestrowano zmieniaj cy si obraz wybrane;
plamki odpowiadaj cej refleksowi 511 promieniowania o dugo ci 0.77 A. Rejestracja
obrazu o odpowiedniej jako ci wymaga a oko o 20 sekund zbierania danych. Obserwacje
prowadzono w trakcie sta ego liniowego podgrzewania probki od temperatury pokojowej do
400° C. Stosunkowo maa szybko wzrostu temperatury ~ 6°/min by a odpowiednia dla
rozpoznawania progow aktywacji i zapewniaa wzgl dn  prostot eksperymentu.
Obserwacja za pomoc kamery CCD by a kontynuowana réwnie w czasie ch odzenia
probki. Ogrzewana prébka by a chroniona przez ochronn atmosfer argonu o ci nieniu
atmosferycznym.

Obserwacje wygrzewania in situ przeprowadzono w sumie dla siedmiu probek
obejmuj cych warstwy epitaksjalne MOCVD Al,Ga;As/GaAs z x=0.43 i podo a GaAs
implantowane ré6 nymi dawkami 1.5 MeV jonéw Se*, 170 keV jonéw He" i 90 keV jonéw H*.
W przypadku lekkich jonéw H* i He* dawki jonéw osi gay 1x10" /cm® a dla jonéw Se*
6x10™ /cm®. Prébki zawiera y niskie wyj ciowe koncentracje dyslokacji na poziomie ni szym
ni 10%cm™. Zasi gi zastosowanych jonéw zawieray si w granicach 0.7-1.0 nm.

Jak to zosta o wcze niej opisane w [26 i 27] charakter odbiciowych topograméw
przekrojowych by ré ny dla pé przewodnikéw A"BY implantowanych ré nymi jonami.
Niskoenergetyczne jony H* i He® formowa y warstwy z profilem odkszta ce zawieraj cym
wyra n warstw przestrzelon i maksimum odksztace po o one na poziomie maksimum
rozk adu jonéw (niedalekim od maksymalnego zasi gu jonow). W przypadku odbiciowej
topografii przekrojowej lokalne maksimum odksztace powodowa o tworzenie Si
charakterystycznych SMF  powodowanych  wzmacnianiem i wygaszaniem  Si
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promieniowania odbijanego przez warstwy o jednakowej deformacji znajduj ce si na
przeciwnych zboczach maksimum odkszta ce . Dla ni szych dawek wysokoenergetycznych
jonbw Se’ i As’, gdy w powstawaniu odksztace dominuj cy jest efekt defektow
punktowych matrycy, cz sto obserwowano wyst powanie prawie staej warto ci
odkszta cenia w stosunkowo grubej warstwie przypowierzchniowej. W takim przypadku
warstwa implantowana tworzy a wyra ny pojedynczy pasek.

Przyk adowy zarejestrowany obraz z kamery CCD i otrzymany z niego wykres
intensywno cipr koéw SMF jest przytoczony na rysunku 54.

Wyniki bada relaksacji napr e s przedstawione jako wykresy napr e
w funkcji temperatury na rysunkach 55-57. Napr enia byy okre lane na podstawie
odlego ci odpowiednich maksiméw w rozkadach intensywno ci otrzymanych
z zarejestrowanych plikéw obrazowych. W przypadku prébek implantowanych wodorem
maksymalne napr enia dla wy szych temperatur byy okre lane z nieco ni sz
dok adno ci mierz c dystans od ko ca obszaru z zauwa alnie wi ksz intensywno ci do
nast pnego paska odpowiadaj cego odbiciu od niepenetrowanego podo a lub
(w przypadku prébek z warstwami epitaksjalnymi) od niepenetrowanej cz ci warstwy
epitaksjalnej.

Mo na zauwa y , e dla wszystkich zarejestrowanych wykreséw relaksacja
napr e rozpoczynasi dlatemperatur w zakresie 120° —150°C. Charakter dalszych zmian
jest jednak r6 ny dla ré nych rodzajow implantacji. Jak mo na zauwa y na rysunku 55
najszybsza relaksacja zachodzi w przypadku implantacji jonami wodoru H*. Z pocz tku
relaksacja jest szybsza w warstwie najsilniej zdeformowanej staj ¢ si wyra nie wolniejsza
powy ej 200° C, gdy napr enie w tej warstwie staje si mniejsze ni 1/3 pocz tkowej
warto ci. Po osi gni ciu 320° C napr enie w caej warstwie spada do mniej ni 10%
pocz tkowej warto ci. Charakter relaksacji napr e dla implantacji jonami wodoru by taki
sam w przypadku pod 6 GaAs, jak i warstw epitaksjalnych GaAs and Al,Ga; ,As/GaAs.

Zupe nie inny charakter relaksacji napr e by obserwowany w przypadku probek
implantowanych jonami helu He", co ilustruje rysunek 56. Relaksacja jest ogéInie wolniejsza
i dla 400° napr enie wynosi wci  blisko 40 % jego pocz tkowej warto ci. Nale y jednak
wspomnie , e w przypadku implantacji jonami He* o energii 170 keV w dawce 6x10"° /cm?
do prébki Al,Ga;,As z x=0.43 w czasie wygrzewania zaobserwowano ca kowit eksfoliacj
prébki, ktéra nast pia, gdy temperatura osi gn a 250° C. Zjawisko to nast pio bardzo
szybko i objawio si  znikni ciem cakowitego kontrastu zwi zanego z warstw
implantowan . Na kolejnych topogramach wyst poway ju tylko dwa paski zwi zane
odpowiednio z podo em i nie penetrowan (pozosta po eksfoliacji) cz ci warstwy
epitaksjalnej. Fragmenty oddzielonej cz ci warstwy implantowanej znaleziono obok proébki
w urz dzeniu grzewczym po zako czeniu cyklu pomiarowego.

Przebieg relaksacji napr e w probce Al,Ga;,As/GaAs z x=0.43, implantowanej
dawk 5 10" cm? jonami Se* o energii 1.5 MeV przedstawiono na rysunku 57. Jak ju
nadmieniono w przypadku du ych dawek profil napr e mo na traktowa jako sum dwu
sk adowych  odpowiednio zwi zanych z  defektami  punktowymi  zwi zanymi
Z przemieszczeniami atomOéw matrycy oraz sk adow zwi zan z wprowadzonymi przez
implantacje jako jony atomami selenu — zajmuj cymi wed ug istniej cych w literaturze
danych bezpo rednio po implantacji po o enia mi dzyw z owe. Rys. 57 pokazuje relaksacj
napr e dla prébki z du ym udzia em drugiej sk adowej, na ktorym wykre lone s warto ci
obydwu sk adowych. Relaksacja pierwszej sk adowej jest praktycznie dosy podobna jak
dla relaksacji napr e dla opisywanej wcze niej probki implantowanej jonami He".



Pocz tek procesu relaksacji nast puje w temperaturze 140° C a ich warto  spada do oko o
40% warto ci pocz tkowej na koniec cyklu wygrzewania. Szybko relaksacji pocz tkowo
wzrasta, lecz p6 niej opada przy dochodzeniu do 350° C. Druga sk adowa jest prawie nie
Zmieniana przez wygrzewanie — jej warto  spada o oko 0 15 %.

Opisane wy ej wyniki wskazuj na istotn ré nic mi dzy probkami
implantowanymi wodorem, a pozosta ymi prébkami. Zjawisko te mo e wskazywa na wp yw
prawdopodobnego oddzia ywania mi dzy atomami wodoru a defektami punktowymi, co
mo e wynika z tendencji do czenia si wodoru z zerwanymi wi zaniami (dangling
bonds). W takim przypadku mo e nast powa o0s abienie tendencji do czenia si defektéw
punktowych w kompleksy, a przez to ich wi ksza ruchliwo i atwo rekombinaciji.
Interesuj cy jest natomiast zupe ny brak takiego zjawiska w przypadku implantacji jonami
He", ktére rownie powoduj eksfoliacj warstwy implantowane;.

Rys. 53. Schemat eksperymentu umo liwiaj cego wysokorozdzielcze badania in situ relaksacji
napr e w czasie wygrzewania termicznego.
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Rys. 54. Obraz z kamery CCD topogramu przekrojowego w refleksie 511 probki AlkGaixAs/GaAs
z x=0.43, implantowanej jonami wodoru H* o energii 170 keV dawk 3x10™ /cm® (a)
i otrzymany z tego obrazu rozk ad intensywno ci, pokazuj cy pr ki SMF (b).

Rys. 55. Wykres zmian napr e w czasie wygrzewania od 25° C do 400° C prébki (pod o a) GaAs
implantowanego jonami wodoru H* o energii 90 keV dawk 3 10 cm? przedstawiaj cy
warto ci napr e w warstwie najbardziej zdeformowanej (krzy yki) i w warstwie
przestrzelonej przy powierzchni (ké ka).
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Rys. 56. Wykres napr e w czasie wygrzewania od 25° C to 400° C prébki warstwy Al,Ga; xAs/GaAs
z x=0.43 implantowanej jonami helu He'170 keV dawk 3" 10'® cm? przedstawiaj cy
warto ci napr e w najbardziej zdeformowanej warstwie (krzy yki) i warto ci napr e
w warstwie przestrzelonej przy powierzchni probki (ké ka).

Rys. 57. Wykres zmian napr e w trakcie wygrzewania od 25° C do 400° C probki warstwy
epitaksjalnej AlxGa; xAs/GaAs z x=0,43 implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV dawk
5 10" cm? z istotnym udziaem napr e wywo anych wprowadzonymi przez implantacj
atomami selenu. Warto ci pierwszej sk adowej napr e zwi zanej z defektami punktowymi

matrycy oznaczono ko kami, a drugiej zwi zanej z wprowadzonymi atomami selenu
krzy ykami.
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6.7. Badanie warstw implantowanych w In  ,Ga; «As1.,P,/InP, i InP

W ramach pracy podj to préob badania warstw implantowanych w nowym
czterosk adnikowym zwi zku po przewodnikowym, jakim by InGa;.As,.,P, osadzony
w postaci warstw epitaksjalnych na pod o ach InP. Jako pod o a wybrano otrzymany w
niedawnym czasie w ITME materia silnie domieszkowany siark maj cy obni on ¢ sto
dyslokacji i réwnie niewielk ilo wytr ce . Zak adane parametry sk adu miay zapewni
podobn wielko niedopasowania na poziomie kilka x10“, a wi c i podobny charakter
krzywej jak badane w niniejszej pracy warstwy Al,Ga;,As/GaAs. Niestety z powodu
trudno ci w opanowaniu prawid owego przygotowania powierzchni takich probek do
procesu epitaksji uzyskane warstwy miay bardzo siln pionow niejednorodno sk adu
powoduj ¢ wyst pienie wielu nieregularnych maksiméw b d cych pewnym zbiorem
zarébwno rzeczywistych maksiméw zwi zanych z obecno ci ré nych warstw z r6 nymi, ale
lokalnie ustalonymi warto ciami, jak i maksiméw interferencyjnych.

W otrzymanych warstwach przeprowadzono implantacje szeregiem dawek jonéw
Se* i As* o energii 1.5 MeV o wielko ci do 5x10**/cm?. Niestety wp yw przeprowadzonych
implantacji by ma o czytelny. W przypadkach ma ych dawek by prawie niezauwa alny, a w
przypadku wi kszych polega jakby na obci ciu cz ci maksiméw i pewnym
przegrupowaniu pozosta ych, co ilustruje rysunek 58 przedstawiaj cy krzywe z obszaru
implantowanego i nieimplantowanego dla ré nych dawek oraz topogram odbiciowy
w wi zce monochromatycznej przedstawiony na rysunku 59. Topogram ten dzi ki wygi ciu
prébki odwzorowuje ukad pr kéw odpowiadaj cym maksimom krzywych odbicia
w obszarze implantowanym i nie implantowanym, z ktérych cz ulega kontynuaciji
Z mniejsz lub wi ksz zmian intensywno ci. Generalne zmniejszenie intensywno ci
maksiméw zwi zanych z warstw dla prébek implantowanych dawkami na poziomie
10"/cm? dowodzi cz  ciowej amorfizacji warstwy.

Réwnie nieprzejrzyste i skomplikowane okazay si  odbiciowe topogramy
przekrojowe, ktérych przyk ad pokazano na rysunku 60. W tym kontek cie ciekawy wynik
daj natomiast topogramy w synchrotronowej wi zce monochromatycznej, potwierdzaj ce
nisk g sto dyslokacji i wytr ce . Przyk ad przytoczono na rysunku 61. Pokazuj one
obrazy charakterystyczne dla dyslokacji w monokrysztaach o stosunkowo du ej
doskona o ci — podobne do przedstawionych w historycznej pracach Bonsego [61].

Wst pne wytumaczenie przedstawionych wynikbw polega na za o eniu prawie
niezauwa alnych odkszta ce dla mniejszych dawek i amorfizacji gérnej cz ci warstwy dla
wi kszych dawek. Badania przedstawionych wy ej probek przeprowadzono w okresie
trzech tygodni po implantacji.

Z uwagi na ciekawy dyfrakcyjnie charakter wynikéw i brak mo liwo ci uzyskania
lepszych prébek zdecydowano si na podj cie préby analizy wynikbw w oparciu o
symulacje krzywych i innych efektow dyfrakcyjnych na podstawie profilu zmian sk adu
chemicznego wuzyskanych przy okazji bada  przeprowadzonych metod  SIMS.
Jednocze nie postanowiono przeprowadzi badania ré nych implantacji w pod o ach InP,
maj cych troch zbli one wasno cido In,Ga;.,As;.,Py.

Przeprowadzone badania krzywych odbicia pod 6 InP implantowanych jonami Se”
i As* o energii 1.5 MeV o dawkach do 3x10*/cm? w czasie rz du dwéch tygodni po
implantacji wykaza y niewielkie efekty odkszta ceniowe obawiaj ce si w nietypowy sposéb
dodatkowymi maksimami po stronie wysokok towej, co ilustruje rysunek 62. Efekty te
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mo na wi ¢ wi za ze zmniejszaniem si parametru sieciowego. Krzywa dla najwi kszej
zastosowanej dawki 3x10™ przedstawiona na rysunku 62 ¢ dowodzi amorfizacji gérnej
warstwy. Z kolei prébki badane w oko o p6 roku po implantacji praktycznie nie wykazay
istotnych zmian krzywej w stosunku do kryszta éw nie implantowanych Jest to wynikiem
stosunkowo szybkiego procesu wygrzewania si defektow punktowych w temperaturze
pokojowej w InP. Proces ten by aktualnie badany za pomoc pomiaréw efektu kana owania
prowadzonych w odst pach kilkutygodniowych. Zanik koncentracji defektéw ilustruj krzywe
kana owania dla szeregu prébek implantowanych jonami As® o energi 1.5 MeV
przedstawione na rysunku 63 (a,b) wykonane w odst pach dwéch miesi cy.

Interesuj cy wynik stanowi krzywe odbi dla implantacji jonami wodoru i helu,
przedstawione na rysunku 64, ktére wykazuj obecno podobnego profilu odkszta ce jak
w przypadku analogicznych implantacji w Al,Ga;.,As lub GaAs, z przyrostem parametru
sieciowego. Obserwowano réwnie znacznie mniej istotn relaksacj tych odksztace .
Wynik ten mo e wiadczy np. o0 nieco wolniejszym procesie relaksacji napr e
w materiale 0 mniejszym zdefektowaniu lub te oddzia ywaniu implantowanych atoméw
wodoru lub helu z nie wysycanymi wi zaniami, mog cymi modyfikowa procesy anihilacji
defektéw punktowych. W przypadku mniejszych dawek, np. dawki helu 2x10* /cm? krzywa
zawiera a maksima interferencyjne. Maksima te by y niewidoczne dla dawki 6x10™ /cm?, co
mo e wskazywa na amorfizacj warstwy najbardziej zdeformowane;.
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Rys. 58. Poréwnanie synchrotronowych krzywych odbicia w refleksie 400 promieniowania 1.1 A w
obszarze nie implantowanym warstwy In,Gai.xAs1.yPy/InP (a,b,c) z krzywymi odbicia takich
samych warstw implantowanych jonami Se* o energii 1.5 MeV o dawce (a’) — 1x10* /cm?
oraz (b') dawce 1x10* /cm?, oraz (¢’) 1x10™ /cm? .
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Rys 59. Odbiciowy topogram w wi zce monochromatycznej w refleksie 400 promieniowania 1,15 A
wygi tej warstwy InsGas.xAs1,Py/INP implantowanej jonami Se* o energii 1.5 MeV o dawce —
1x10™ /cm? (obszar implantowany po prawej stronie).

Rys. 60. Przyk ad przekrojowego topogramu odbiciowego warstwy InyGaixAs1.yPy/INP implantowanej
jonami Se* o energii 1.5 MeV o dawce — 1x10"%/cm?.

Rys. 61. Topogram odbiciowy w wi zce monochromatycznej 1.1 A warstwy In,Ga;.xAs1yPy/INP
implantowanej jonami Se” o energii 1.5 MeV o dawce — 1x10"/cm? wykazuj cy obrazy
indywidualnych dyslokacji w formie rozet charakterystyczne dla monokryszta éw o du €j
doskona o ci.
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Rys.62. Krzywe odbicia niskodyslokacyjnego pod o a InP implantowanego jonami Se® o Energii
1.5 MeV mierzone w okresie dwoch tygodni po implantacji (a) dawk — 3x10™%/cm?,
(b) dawk — 9x10*%cm?i (c) dawk — 3x10**/cm?.



b

Rys 63. a-b - krzywe kana owania dla serii prébek pod 6 InP implantowanych ré6 nymi dawkami jonéw
As’ 0 energii 1.5 MeV mierzone w odst pach dwu miesi cy (obja nienia na rysunkach).

74



b

Rys 64. Krzywe odbicia pod 6 InP implantowanych jonami helu o energii 160 keV (a) o dawce 2x10'°
fem? i (b) o dawce 6x10'%/cm?.



7. PODSUMOWANIE WYNIKOW

Implantacja jonami Se® o energii 1.5 MeV do AlysGags/As/GaAs prowadzona
w temperaturze pokojowej nie wykaza a amorfizacji sieci nawet przy najwy szej dawce
27 10" /cm?.

Dla dawek wy szych ni 2 ~ 10" /cm? profil odksztace by zdominowany przez

przyczynek od wprowadzonych atoméw selenu praktycznie nie zmieniony przez
wygrzewanie termiczne w temperaturze 300°C

Wysokorozdzielcza mikroskopia elektronowa (HRTEM) wykazaa obecno
defektow, ktére mo na interpretowa jako aglomeraty defektéw punktowych.

Badania rozpraszania dyfuzyjnego prowadzone za pomoc “pin-hole topography” i
mapowania przestrzeni odwrotnej wykazyway mao istotny wzrost rozpraszania
dyfuzyjnego dla prébek bezpo rednio po implantacji. Niewielki wzrost rozpraszania
dyfuzyjnego by stwierdzany dla prébek po wygrzewaniu termicznym.

Przeprowadzono systematyczne badania warstw Al,Ga;As/GaAs z x=0.43
implantowanych ré nymi dawkami jonéw As” o energii 1.5 MeV przy zastosowaniu ré nych
synchrotronowych metod dyfrakcyjnych.

Otrzymano dobr korespondencj eksperymentalnych i teoretycznych krzywych
odbicia przy za o eniu wyst powania dwu sk adowych napr e odpowiednio zwi zanych
z wprowadzonymi defektami punktowymi i atomami arsenu. Sk adowa zwi zana z defektami
punktowymi tworzy a charakterystyczn warstw z ustalon warto ci odksztace przy
powierzchniirozci gaasi 1.5° g biejni zasi g penetracji jonéw.

Interesuj cy przypadek lateralnej niejednorodno ci napr e zaobserwowano za
pomoc odbiciowej topografii przekrojowej i mapowania sieci odwrotnej dla najwi kszej
zastosowanej dawki jonéw 5~ 10" cm™.

Warstwy implantowane ré6 nymi dawkami jonéw Se* o energii 1.5 MeV w pod o ach
GaAs w temperaturze pokojowej dostarczy y krzywych odbicia bardzo podobnych w cz ci
niskok towej do krzywych dla analogicznie implantowanych warstw Al,Ga;As. Zwi zane
jest to ze znacznym podobie stwem profili napr e , potwierdzonym drog dopasowywania
krzywych teoretycznych. Dla najwi kszej zastosowanej dawki na poziomie 3x10™°/cm?® nie
zaobserwowano amorfizacji sieci.

Stwierdzono zupe nie ré6 ny w stosunku do Al,Ga;,As i GaAs charakter profili
odksztace dla podé germanowych implantowanych w temperaturze pokojowej jonami
Se" o energii 1.5 MeV polegaj cy m.in. na braku wysycania si warto ci odkszta ce oraz
szybkiej amorfizacji zachodz cejju poni ej dawki 3x10"%/cm?.
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Przeprowadzono systematyczne badania wp ywu kana owania i nachylenia wi zki
na profile odksztace i rozk ady zaimplantowanych jonéw jonéw Se* o energii 1.5 MeV
w warstwach AlGa;,As w GaAs, oparte o rejestracje krzywych odbicia oraz pomiary
rozk adu implantowanych jonéw za pomoc SIMS.

Charakterystyczne cechy krzywych odbicia i odbiciowych topogramoéw
przekrojowych dla GaAs implantowanego jonami wodoru w temperaturze pokojowej zosta 'y
wyja nione przy za o eniu, e profil odksztace mo na przybli a przez rozk ad defektéw
atoméw mi dzyw z owych otrzymany za pomoc programu TRIM 95 z uwzgl dnieniem
defektéw wywo ywanych przez silnie odrzucone atomy matrycy.

W niektdrych topogramach przekrojowych probek GaAs implantowanych wodorem
obserwowano dodatkowe sabe pr ki interferencyjne odpowiadaj ce interferencji
promieniowania odbitego od powierzchni i najg bszych cz ci warstw implantowanych.
Pr kite maj swoje odpowiedniki wwi kszo ci krzywych odbicia.

Krzywe odbicia dla podwdjnej implantacji zawiera y szereg intensywnych maksiméw
znacznie w szych ni  w przypadku pojedy czych sk adowych implantacji. Charakter
krzywych odbicia dla podwéjnej implantacji jonami wodoru udao si w istotnym stopniu
odtworzy przy za o eniu, e wypadkowy profil odkszta ce jest prostym sumowaniem profili
odkszta ce dla sk adowych implantaciji.

Uzyskane krzywe odbicia dla warstw Al 43Gags;As/GaAs implantowanych jonami
wodoru byy w ¢z ci niskok towej, zwi zanej z profilem napr e wprowadzonych przez
implantacje, prawie identyczne z krzywymi dla podobnie implantowanych prébek GaAs.

Mapy przestrzeni odwrotnej dla probek implantowanych wodorem, w stanie
bezpo rednio po implantacji, ujawniy maksima interferencyjne, analogiczne jak
w przypadku krzywych odbicia usytuowane woké centralnego kierunku 2Q/w. Nie
obserwowano wyra nego rozpraszania dyfuzyjnego.

W przypadku prébek poddawanych wygrzewaniu nie obserwowano wyra nego
,ogona” maksiméw interferencyjnych wzdu 2Q/w. Wyst powao natomiast silne
rozpraszanie dyfuzyjne z wyra n sk adow odpowiadaj ¢ wygi ciom sieci.

Uzyskane krzywe dla temperatur wy szych ni  120° C wykazuj istotne zmiany
uk adu maksimow, ktére wskazuj na pewne sp aszczenie maksimum napr e . Krzywe dla
wy szych temperatur s ponadto trudniejsze do interpretacji ilo ciowej ze wzgl du
prawdopodobne tworzenie si  klastrow defektéw punktowych i aglomeratéw helu. Uzyskane
krzywe pozwalaj na jednoznaczne stwierdzenie przesz o dwukrotnie mniejszych napr e
wywo anych implantacj .

Dla probek GaAs i Al,Gai..As implantowanych najwy sz dawk 6x10'°/cm? jonéw
helu (powoduj ¢ eksfoliacj przy wygrzewaniu) w stanie po implantacji za pomoc TEM
ujawniano du  koncentracj gazowych wytr ce .

Ci ga obserwacja odbiciowych topogramoéw przekrojowych za pomoc kamery
CCD umo liwia obserwacj in situ relaksacji napr e w implantowanych
p6 przewodnikach A"BY z rozdzielczo ci czasow rz du 30 sek.

Pomiary in situ pozwoliy na okre lenie charakterystycznych temperatur
odpowiadaj cych pocz tkowi procesu relaksacji w przedziale 120-150° C dla wszystkich
implantowanych prébek.

77



Znacznie szybsza i i prawie kompletna relaksacja napr e bya obserwowana
w przypadku prébek implantowanych jonami H*

W przypadku probek implantownych ci  szymi jonami Se* i As™ o energii 1.5 MeV
sk adowa zwi zana z defektami punktowymi spada relatywnie szybko po osi gni ciu 150°C
do ok. 40 % pocz tkowej warto ci. Poziom sk adowej zwi zanej z wprowadzonymi atomami
by prawie sta'y w czasie przeprowadzonych wygrzewa do oko o 400° C.

Istotne utrudnienia w badaniach warstw epitaksjalnych InyGa;.«As;.,Py/INP wynikn 'y
z wyst puj cych w nich pionowych niejednorodno ci sk adu oraz niewielkich efektow
odkszta ceniowych pomimo ich amorfizacji dla dawek na poziomie 10*/cm?. Poréwnawcze
badania warstw InP implantowanych jonami Se” i As” o energii 1.5 MeV wykazay bardzo
niskie i zanikaj ce efekty odkszta ceniowe o charakterze malenia parametru sieciowego.
Zanikanie odksztace wynikaj ce z ich wygrzewania w temperaturze pokojowej,
potwierdzono za pomoc pomiaru efektu kanaowania. Stwierdzano natomiast inny
charakter napr e w InP implantowanym jonami wodoru i helu, o profilach zbli onych jak
dla analogicznie implantowanego GaAs i Al,Ga;As.

Wobec stwierdzenia du ej zgodno ci przekrojowych topograméw odbiciowych
i krzywych odbicia podj to préby zastosowania teorii Takagi dla ich oblicze .
Zaproponowano sposéb obliczania rozk adéw intensywno ci w odbiciowych topogramach
przekrojowych w sposdb réwnowa ny obliczeniom krzywych odbicia, uwzgl dniaj cych fakt
tworzenia si obrazu przez promieniowanie o odbijane pod ré nymi k tami i o ré6 nej
d ugo ci fali.
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