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O N P M P 

Wpływ wyjściowego arsenku galu 
na moc promieniowania 
dyfuzyjnych diod elektroluminescencyjnych 

wsięp 

Podstawowym problemem w technolog i i dy fuzy jnych diod elektroluminescencyjnych 
/ D E l / jest właściwy dobór mater iału wy jśc iowego, umożl iwia jpcego otrzymy^/anie 
DEL o maksymalnej sprawności przemiany energi i e lek t ryczne j w energię promienistp; 
W chw i l i obecnej brak jest jednoznacznych kryter iów oceny jakości materiałów e l e k -
t ro luminescencyjnych. Gsraz większe znaczenie majp więc badania tych mater iałów 
poprzez wytwarzanie i badanie testowych struktur d iodowych. 

Diody elektroluminescencyjne z arsenku galu^emitujpce promieniowanie w zakresie 
b l i sk ie j podczerwieni, sp obecnie szeroko stosowane w sprzęcie profesjonalnym i pow-
szechnego użytku np. w komputerach, automatyce, systemach transmisji danych, 
układach log icznych i innych . Ze wzrostem zapotrzebowania na DEL z arsenku galu 
zwipzany jest wzrost zapotrzebowania na mater ia ł wy jśc iowy , a równocześnie wzrasta-
jp wymagania dotyczpce jego parametrów. Celem omawianych poniże j prac było więc 
opracowanie metodyki badań przydatności arsenku golu do wytwarzania dy fuzy jnych 
DEL oraz zbadanie za pomocp te j metodyki wp ływu defektów strukturalnych na ich 
moc promieniowania. 

OPIS PRAC T E C H N O L O G I C Z N Y C H I POMIAROWYCH 

M a t e r i a ł w y j ś c i o w y i j e g o o b r ó b k a 

Do badań wykorzystano monokryształy arsenku galu otrzymane metodp Bridgemana 
lub metodp Czochralskiego z hermetyzacjp c ieczowp. Z przeznaczonych do badań 
monokryształów wycinano p ł y t k i w płaszczyznach krystalograf icznych C l l l ^ bpdf 
( lOO) z dokładnościp Płytk i by ły następnie obustronnie szl i fowane i jedno-
stronnie polerowane mechaniczno-chemiczn ie . Końcowa grubość p ły tek wynosi ła 
300 - 3 5 0 ^ m . Badanie jakości strukturalnej arsenku galu przeprowadzono metodp 
selektywnego t rawienia chemicznego. Jamki dyslokacyjne na płaszczyznach ( l i i ) 
u jawnionę 5toiujpc uniwersalnp mieszankę t rawipcp o składzie: 3CZ.H2SO4: 1 c z . H 2 0 2 : 
: 1 c z . H 2 0 / p r o p o r c j e ob ję tośc iowe/ , natomiast na płaszczyznach ( lOOj -w stopionym 
K O H . Jamki dyslokacyjne obserwowano za pomocp mikroskopu metalograf icznego 
przy powiększeniu 60 i 170x. 

D y f u z j a c y n k u 

Przygotowane w opisany wyże j sposób p ły tk i poddawano dy fuz j i cynku . Przed proce-
sem dy fuz j i ampułę kwarcowp z wsadem odpompowywano/próżn ia rzędu 5 - 1 0 " < ^ r / 
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a następnie wygrzewano w temperaturze 290°C przez około 30 m in . w ce lu oczyszcze-
nia arsenu i p ły tek GaAs z istn ie jących na powierzchni t l enków. Proces dy fuz j i p rze-
prowadzano w temperaturze 850 ± 0^5°C 'w piecu jednostrefowym. Wysuwanie ampuły 
z p ieca i je j chłodzenie prowadzono w sposób zapewniajgcy otrzymanie g ładk ie j i bez 
nalotów powierzchn i p ł y t e k . Ocenę warunków panujpcych w ampule w czasie t rwania 
procesu przeprowadzano dla każdej dy fuz j i zgodnie z metodykę podanęi w [ l ] . 

Ocenę płaskorównoległości z łgcz p - n i pomiar ich głębokości przeprowadzano po -
przez badania przełomów płytek w płaszczyźnie ła twe j łup l iwości ( l i o ] po uprzednim 
selektywnym t rawien iu chemicznym w mieszance o składzie: ł e z . H F : 1 0 c z . H 2 O 2 : 
: 1 0 c z . H 2 0 / p ropo rc j e objętośc iowe/ bpdź w mieszance: 12g K O H + 8g K ^ F ^ C t H / ^ + 
+ łOOg H2O przy jednoczesnym silnym o ś w i e t l e n i u [ 2 ] . 

M o n t a ż s t r u k t u r t e s t o w y c h i p o m i a r y 

Do oceny wyjściowego arsenku ga lu , z punktu widzenia jego własności e lek t ro lumi -
nescency jnych, wykorzystano pomiary mocy promieniowania emitowanego z krawędzi 
testowej struktury d iodowej o powierzchni 0 ,25 mm^ i grubości 250 ? 300 j im . 
Po zesz l i fowaniu wan twy typu p z jednej strony p ł y t k i , obustronnie nanoszono kontakty 
niskoomowe A u - N i - A u i wtapiano je w temp, 5 5 0 ° C [ 3 ] . 

Srednip moc promieniowania określano na podstawie pomiarów co najmniej dz ies ięc iu 
struktur d iodowych z każdego procesu dy fuz j i i d la każdego monokryształu GaAs , Przy 
po la ryzac j i z ł gcza p - n w kierunku przewodzenia/gęstość prgdu płynpcego przez st ruk-
turę wynosi ła 40 Ą / c m ^ / mierzono prpd w obwodzie fotodetektora. 
W czasie pomiaru struktura diodowa wraz z fotodetektorem znajdowała się w św ia t ło -
szczelnej c iemnej komorze. Jako fotodetektora używano fotodiodę krzemowp typu 
BPYP-01 o czułości Fp=0,38 V W dla A = 0 , 9 | im . 

M E T O D Y K A BADAfO I DYSKUSJA W Y N I K Ó W 

W ce lu określenia wp ływu wyjściowego arsenku galu na moc promieniowania d y f u z y j -
nych DEL konieczny jest dobór odpowiednich warunków procesu dy fuz j i tes tu jgce j . 

Przeprowadzono więc szereg procesów dy fuz j i cynku do mater ia łu wyjśc iowego 
o jednakowych parametrach e lekt rycznych i strukturalnych. Procesy te prowadzono 
w różnych warunkach t j , przy różnych prężnościach par arsenu i różnych koncentra-
c jach atomów cynku w ampule. Dyfuz ję cynku prowadzono z pary n a s y c o n e j / k o n -
cent rac ja atomów cynku 1018 c m ~ ^ / o r a z z pary n ienasycone j / koncen t rac ja 
atomów cynku C2n=4 ,6«10 l6cm"3 , c m - ^ , 

Na jmnie jszg średnig moc promieniowania miały z łgcza p - n otrzymane w wyn iku 
dy fuz j i cynku z pary nasyconej a największg średnig moc promieniowania - z łgcza 
otrzymane z pary nienasyconej przy koncentrac j i atomów cynku C z p - l c m " . 

Badania wp ływu prężności par arsenu w czasie procesu dy fuz j i na moc promieniowa-
nia otrzymanych z łgcz p - n wykaza ł y , że z łgcza otrzymane w wyn iku dy fuz j i przy 
prężnościach par arsenu Pŷ  =1 ,5 a tm, miały największe moce promieniowania zarówno 
d la koncent rac j i atomów cynku C z n = 1 , 4 . 1 0 l 7 c m " 2 , jak i C z n = 4 , 6 . 1 0 ' ' ^ c m - 3 . 

N a podstawie otrzymanych rezul tatów ustalono najbardziej korzystne warunki procesu 
dy fuz j i z punktu w idzen ia testowania wyjściowego arsenku galu: 

19 

http://rcin.org.pl



a t m . N a l e ż y podkreSlIć f a k t , że po procesie d y f u z j i p rowadzonej w w y ż e j 
wymien ionych warunkach n ie zaobserwowano zw iększone j gęstości defektów w bada-
nym arsenku ga lu [ 4 ] . 

Przy tak zop tyma l i zowanych warunkach procesu d y f u z j i w wybranych monokryształach 
GoAs wytwarzano z ł g c z a p - n o g łębokośc iach 14 7 42 j j m . 

a 
g 

I 40 

•S 20 A 
/ 

W 20 30 40 
GtęMośc położenia złącza p-n [urn] 

Rys. 1 , Za leżność średniej mocy promien iowan ia struktur d iodowych od g łębokości po -
ł ożen ia z ł g c z a p - n . 

D la wszystk ich badanych monokrysz ta łów, jak to w y n i k a z za leżnośc i przedstawionych 
na rys . 1, obserwowano największe moce promien iowan ia przy określonych g łębokoś-
c iach po łożen ia z ł p c z a p - n . Zarówno p ł y t sze , jak i g łębsze od optymalnego d la danej 
koncen t rac j i donorów, z ł p c z a p - n odznacza ły się mniejszp mocg p rom ien iowan ia . 
Spadek wartośc i mocy promien iowania d la p ły tszych od optymalnego z ł gcz p - n spowo-
dowany jest wzrasta jącym wp ływem n iepromien is te j rekomb inac j i p o w i e r z c h n i o w e j . 
W przypadku z łpcz g ł ębok i ch / spadek wartośc i mocy promien iowan ia zw ipzany jest 
ze wzrostem strat wyn i ka j ących z absorpcj i części p romien iowan ia przechodzęcego 
dwukrotn ie przez grubszg warstwę typu p . S tw ie rdzono, że is tn ie je zależność o p t y m a l -
ne j g łębokości po łożen ia z ł g c z a p - n od koncen t rac j i donorów w wy jśc iowym arsenku 
g a l u . W przypadku mater ia łu o w iększe j koncen t rac j i donorów optymalna głębokość 
po łożen ia z ł g c z a p - n by ła mn ie jsza . Powyźszp zależność na leży t łumaczyć t ym, że 
wraz ze wzrostem koncen t rac j i donorów w mater ia le wy jśc iowym zmnie jsza się czas 
ż y c i a e lek t ronów w obszarze czynnym przyrzgdu oraz male je długość i ch drogi d y f u -
z y j n e j [ 5 j . Powoduje to wzrost szybkości r ekomb inac j i promienis te j w obszarze t ypu p , 
a zarazem zmnie jszan ie się udz ia łu n iepromien is te j rekomb inac j i p o w i e r z c h n i o w e j . 

Z różn icowan ie w war tośc iach średnie j mocy p romien iowan ia emi towanego przez 
badane struktury d iodowe spowodowane jest w decydu jgcym stopniu różng jakościg 
s t r u k t u r a i n g / o g ó l n y stopień zde fek towan ia badanych monokryszta łów GaAs określono 
na podstawie badań ren tgenowsk ich , k tó rych w y n i k i zamieszczono w [ 3 ] / i p rawdopo-
dobnie różnym stopniem zan ieczyszczen ia mate r ia łu w y j ś c i o w e g o . 
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Dalsze badania do tyczy ł y określenia zależności mocy p romien iowan ia struktur d i o -
dowych od gęstości dys lokac j i w mater ia le w y j ś c i o w y m . Badania tak ie prowadzono 
poprzez porównywanie średnie j mocy promieniowania emi towanego przez struktury 
diocJowe o jednakowej g łębokości po łożenia z ł pcza p - n / 1 4 \J<m/, wytworzone w ma-
te r ia le o z b l i ż o n e j koncen t rac j i donorów lecz różn ipcym się gęstościp d y s l o k a c j i . 

i ) 

2-10'cm-
ilO^cm-
•2-lO^cnr'yi 
6-W^cm-' 

B-W^arr' 

ilO^cm-' 

Rys. 2 . Rozkład gęstości dys lokac j i na p ły tkach z badanych monokryształów arsenku 
ga lu o koncen t rac j i donorów: 
c / N d = 4 . l O ^ ^ c m - ^ 
W N [ ) = l O l ^ c m - ^ 
c / N D * 3 . 

Ponieważ zaobserwowano nierównomierny rozk ład gęstości dys lokac j i na p ł y t kach 
/ r y s . dok ładnego okreś len ia wp ł ywu gęstości dys lokac j i na z jawisko e l e k t r o -
luminescenc j i wybrano struktury d iodowe z obszarów różn ipcych się ich gęstościp. 
W idoczna jest wy raźna zgodność rozk ładu gęstości dys lokac j i ^ szczegó ln ie w p r z y -
padku p ły tek przedstawionych na rys. 2b i 2 c , z badaniami przeprowadzonymi w i ć ] . 

Srednip moc promien iowan ia ustalono na podstawie pomiaru dz ies ięc iu struktur d i o -
dowych wybranych z obszaru p ły tek o jednakowej gęstości d y s l o k a c j i , W przypadku 
mater ia łu na j s i l n i e j zdefektowanego nie stwierdzono zależności pomiędzy gęstościp 
dys lokac j i a mocp promien iowania struktur d iodowych wy tworzonych z tego ma te r i a ł u . 
Przy wzroście gęstości dys lokac j i o prawie dwa r z ę d y / o d l O ^ c m " ^ do 1 0 ° c m " 2 / n ie 
zaobserwowano zmiany mocy p romien iowan ia . D la mater ia łów mn ie j zde fek towanych , 
d la ana log iczne j zmiany gęstości d y s l o k a c j i , moc emitowanego promien iowan ia m a l a -
ł a d w u k r o t n i e / r y s . 3 / , 

Brok za leżnośc i pomiędzy mocp emitowanp przez struktury d iodowe a gęstościp 
dys lokac j i w przypadku na js i l n ie j zdefektowanego mater ia łu wy jśc iowego może być 
zv/ ipzany z występowaniem w tym mater ia le innych defektów np . w y d z i e l e ń i de fek tów 
punk towych , k tó re w znacznym stopniu zmnie jsza jp wydajność e lek t ro luminescenc j i 
i t ł um ip wp ływ d y s l o k a c j i . 
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Rys. 3 , Zależność średnie j mocy promien iowania struktur d iodowych od gęstości dys lo -
k a c j i w wy jśc iowym arsenku g o l u . Wartośc i średnie i p rzedz ia ł y wartośc i b łędu o b l i c z o -
no metodg Studenta-Fischera przy za ł ożen iu poziomu ufności oT = 0 , 9 . 

W N I O S K I 

Stosujgc k rawędz iowe struktury d iodowe stanowipce uproszczone modele DEL, p r z e -
prowadzono wstępne badan ia nad oceng przydatnośc i wy jśc iowego arsenku ga lu do 
konst rukc j i pó łp rzewodn ikowych przyrzpdów świecpcych i stwierdzono^ że: 

1 . D la wy jśc iowego arsenku ga lu o danej koncen t rac j i donorów is tn ie je op tymalna g ł ę -
bokość po łożen ia z ł p c z a p - n , przy k tó re j moc promien iowan ia DEL osięga wartość 
maksymalnp. Ze wzrostem koncen t rac j i donorów w wy jśc iowym arsenku go lu male je 
optymalna głębokość po łożen ia z ł g c z o p - n . 

2 . Koncent rac ja nośników n ie jest jedynym kry ter ium oceny mate r ia łu wy jśc iowego 
i jego przydatności na DEL. D la mater ia łów o z b l i ż o n e j koncen t rac j i donorów moc 
promien iowania emi towanego przez wy tworzone z tych mater ia łów DEL może różn ić 
się o oko ło 1 , 5 rzędu w i e l k o ś c i . Tak duże z różn i cowan ie w war tośc iach mocy p romie -
n iowan ia DEL spowodowane jest różng jakościg s t ruktura!ng wy jśc iowego arsenku ga lu 
i prawdopodobnie różnym stopniem zan ieczyszczen ia . 

3 . Dys lokac je w wy jśc iowym arsenku go lu sg de fek tam i , k tóre w p ł y w a j g na moc p r o -
mien iowan ia DEL, Dla mate r ia łu s i ln ie zdefek towanego wp ł yw dys lokac j i jest t ł u m i o -
ny przez inne defek ty s t ruktura lne n p . w y d z i e l e n i a i de fek ty punk towe, natomiast 
w przypadku mater ia łu mn ie j zdefek towanego wzrost gęstośc i dys lokac j i w mater ia le 
wy jśc iowym od 104cm"2 do i o ^ c m " ^ może powodować dwukrotne zmnie jszen ie mocy 
promien iowania DEL. 
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O N P M P 

Spiekanie pod ciśnieniem prosziców AizO, 

Opracowanie niniejsze stanowi pierwszg część seri i ar tykułów poświęconych pro-
blematyce spiekania pod ciśnieniem proszków A I 2 O 3 . 
W dalszych częściach przedstawione zostanp zarówno podstawy teoretyczne takiego 
spiekania^ jak i wyn i k i własnych prac zmierzajgcych do ustalenia wp ływu tempe-
ra tury , c iśnienia i czasu na strukturę i własności wyrobów uzyskanych tp metodę. 

wsręp 

Dalszy rozwój technik i w poważnym stopniu uzależniony jest od opanowania techno-
log i i wy twarzan ia nowych materiałów o żpdanych własnościach. Wigże się to zarówno 
z doborem najwłaściwszych sk ładników, jak i opanowaniem metod wytwarzania prowa-
dzących do uzyskania tych żgdanych cech . Jednym z materiałów o interesujpcych 
własnościach jest A I 2 O 2 . Wyroby z t lenku g l inu uzyskiwane metodp spiekania zna jdu-
jp bardzo szerokie zastosowanie w elektronice jako podłoża c ienko- i grubowarstwo-
wych układów hybrydowych^ elementy obudów diod energetycznych i tyrystorów, 
waraktorów, obudów półprzewodnikowych układów scalonych oraz jako elementy 
konstrukcyjne i izolatory podzespołów e lek t ron icznych. Szereg wyrobów, a szczegól -
nie układy mikrofalowe stawiajp nowe, wyższe wymagania, których nie sp w stanie 
spełnić kszta ł tk i z A I 2 O 3 wytwarzane t radycyjnymi metodami sp iekania. 

Jednp z nowych, obiecujpcych metod wytwarzania kształtek o lepszych własnościach, 
jest spiekanie pod c iśnieniem. W metodzie te j t kw i potencja lna możliwość uzyskiwania 
wyrobów o bardzo wysokiej gęstości, a poprzez regulowanie struktury - podwyższenia 
tak ich własności użytkowych, jak wytrzymałość mechaniczna, termiczna i d ie lek t r ycz -
na, przewodność c iep lna , oporność skrośna i t p . 

Na szczególne podkreślenie zasługuje fak t , że wyroby o gęstości zb l i żone j do teore-
tyczne j można tp metodp uzyskać przy temperaturach znacznie niższych niż przy 
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