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Wplyw wyjsciowego arsenku galu
na moc promieniowania
dyfuzyjnych diod elektroluminescencyjnych

WSTEP

Podstawowym problemem w technologii dyfuzyjnych diod elektroluminescencyjnych
/DEl/ jest whatciwy dob6r materiatu wyjéciowego, umozliwiajgcego otrzymywanie
DEL o maksymalnej sprawnoéci przemiany energii elektrycznej w energie promienista.
W chwili obecnej brak jest jednoznacznych kryteriéw oceny jakosci materiatéw elek-
troluminescency jnych, Coraz wigksze znaczenie majg wiec badania tych materiatéw
poprzez wytwarzanie i badanie testowych struktur diodowych.

Diody elektroluminescencyijne z arsenku galu,emitujace promieniowanie w zakresie
bliskiej podczerwieni, sg obecnie szeroko stosowane w sprzecie profesjonalnym i pow-
szechnego uzytku np. w komputerach, automatyce, systemach transmisiji danych,
uktadach logicznych i innych, Ze wzrostem zapotrzebowania na DEL z arsenku galu
zwigzany jest wzrost zapotrzebowania na materiat wy jfciowy, a réwnoczeénie wzrasta-
j@ wymagania dotyczgce jego parametréw. Celem omawianych ponizej prac byto wiec
opracowanie metodyki badari przydatno$ci arsenku golu do wytwarzania dyfuzyjnych
DEL oraz zbadanie za pomocg tej metodyki wplywu defektéw strukturalnych na ich
moc promieniowania,
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Material wyjéciowy i jego obrébka

Do badari wykorzystano monokrysztaty arsenku galu otrzymane metodg Bridgemana
lub metodg Czochralskiego z hermetyzacjg cieczowg. Z przeznaczonych do badar
monokrysztatéw wycinano plytki w ptaszczyznach krystalograficznych (111) bad#
(100) z doktadnoscig AKK1°, Plytki byly nastepnie obustronnie szlifowane i jedno-
stronnie polerowane mechaniczno=chemicznie, Koficowa gruboé ptytek wynosita
300 - 350 pm, Badanie jakosci strukturalnej arsenku galu przeprowadzono metodg
selektywnego trawienia chemicznego. Jamki dyslokacyine na ptaszczyznach (111)
ujawniong stosujgc uniwersalng mieszanke trawigcg o sktadzie: 3cz.Hy504: 1cz . H7O9:
: 1cz.H9O /proporcie objgtosciowe/, natomiast na ptaszczyznach (100)-w stopionym
KOH, Jamki dyslokacyjne obserwowano za pomocg mikroskopu metalograficznego
przy powigkszeniu 60 ¢ 170x,

Dyfuzja cynku

Przygotowane w opisany wyzej sposéb plytki poddawano dyfuzii cynku. Przed proce-
sem dyfuzji ampute kwarcowg z wsadem odpompowywano /préznia rzedu 5+107°Tr/

18



a nastepnie wygrzewano w temperaturze 290°C przez okoto 30 min, w celu oczyszcze-
nia arsenu i plytek GaAs z istniejgcych na powierzchni tlenkéw, Proces dyfuziji prze-
prowadzano w temperaturze 850 £ 0,5°C'w piecu jednostrefowym, Wysuwanie amputy
z pieca i jej chlodzenie prowadzono w sposéb zapewniajgcy otrzymanie gtadkiej i bez
nalotéw powierzchni plytek. Ocene warunkéw panujgcych w ampule w czasie trwania
procesu przeprowadzano dla kazdej dyfuzji zgodnie z metodyke podang w(1] .

Ocene ptaskoréwnolegtosci ztacz p-n i pomiar ich gtgbokosci przeprowadzano po-
przez badania przeloméw plytek w plaszczyznie tatwej tupliwotci (110) po uprzednim
selektywnym trawieniu chemicznym w mieszance o sktadzie: ez HF : 10cz.H7O5 :

: 10cz.H2O /proporcie objetotciowe/ bad% w mieszance: 12g KOH + 8g K3F6/CN/6 +
+100g HyO przy jednoczesnym silnym o$wietleniu[ 2] .

Montaz struktur testowych i pomiary

Do oceny wyijéciowego arsenku galu, z punktu widzenia jego wtasnosci elektrolumi-
nescency jnych, wykorzystano pomiary mocy promieniowania emitowanego z krawedzi
testowe | struktury diodowej o powierzchni 0,25 mmZ i grubo$ci 250 ¥ 300 pm.

Po zeszlifowaniu warstwy typu p z jednej strony ptytki, obustronnie nanoszono kontakty
niskoomowe Au-Ni-Au i wtapiano je w temp, 550°C[3].

Srednig moc promieniowania okreflano na podstawie pomiaréw co najmnie| dziesigciu
struktur diodowych z kazdego procesu dyfuzii i dla kazdego monokrysztaty GaAs, Przy
polaryzacji ztgcza p-n w kierunku przewodzenia /gestosé pradu ptyngcego przez struk-
ture wynosita 40 A/cm?2/ mierzono prad w obwodzie fotodetektora.

W czasie pomiaru struktura diodowa wraz z fotodetektorem znajdowata sie w §wiatto-
szczelnej ciemnej komorze. Jako fotodetektora uzywano fotodiode krzemowg typu
BPYP-01 o czulofci Fp=0,38 A/W dla A =0,9 pm.

METODYKA BADAN | DYSKUSJA WYNIKOW

W celu okretlenia wplywu wyiéciowego arsenku galu na moc promieniowania dyfuzy -
nych DEL konieczny jest dobér odpowiednich warunkéw procesu dyfuzji testujocej.

Przeprowadzono wiec szereg proceséw dyfuzii cynku do materiatu wyjéciowego
o jednakowych parametrach elektrycznych i strukturalnych, Procesy te prowadzono
w réznych warunkach tj. przy réznych preznofciach par arsenu i réznych koncentra-
cjach atoméw cynku w ampule. Dyfuzje cynku prowadzono z pary nasyconej /kon-
centracja atoméw cynkuy C7.=4,6410! em™3 /oraz z pary nienasyconej /koncentracia
atoméw cynku Cz,=4,6¢1016cm=3, Cz.=1,a*10' cm~/,

Najmniejsza érednig moc promieniowania mialy ztgcza p=n otrzymane w wyniku
dyfuzji cynku z pary nasyconej a najwigkszg érednig moc promieniowania - ztacza_
otrzymane z pary nienasyconej przy koncentracji atoméw cynku Cz,=1,4+1 017 em=>,

Badania wplywu preznotci par arsenu w czasie procesv dyfuzji na moc promieniowa-
nia otrzymanych zlgcz p-n wykazaly, ze ztgcza otrzymane w wyniku dyfuziji przy
prezno$ciach par arsenu PA =],5 atm, mialy najwieksze moce promieniowania zaréwno
dla koncentracji atoméw cynku Czn='|,4-'|0]7cm'3, jak i Czn=4,6-'|016cm'3.

Na podstawie otrzymanych rezultatéw ustalono najbardziej korzystne warunki procesu
dyfuzji z punktu widzenia testowania wy j§ciowego arsenku galu: C7 =1 , 441017 em=3;
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pAs'='|,5 atm, Nalezy podkrefli¢ fakt, 2e po procesie dyfuzji prowadzone| w wyzej
wymienionych warunkach nie zaobserwowano zwiekszone| gestosci defektéw w bada-
nym arsenku galu (4],

Przy tak zoptymalizowanych warunkach procesu dyfuzji w wybranych monokrysztatach
GaoAs wytwarzano ztgcza p-n o glebokosciach 14 5 42 pm,
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Rys. 1. Zalezno§¢ §redniej mocy promieniowania struktur diodowych od glebokosci po-
tozenia ztgcza p-n,

Dia wszystkich badanych monokrysztatéw, jak to wynika z zaleznofci przedstawionych
narys, 1, obserwowano najwigksze moce promieniowania przy okre¢lonych gtebokos-
ciach polozenia ztgcza p-n, Zaréwno plytsze, jok i glebsze od optymalnego dla danej
koncentracji donoréw, ztacza p-n odznaczaly sie mniejszg mocg promieniowania.
Spadek wartoéci mocy promieniowania dla plytszych od optymalnego ztacz p-n spowo-
dowany jest wzrastajgcym wplywem niepromieniste rekombinacji powierzchniowej.

W przypadku ztgcz glebokich, spadek wartoéci mocy promieniowania zwigzany jest

ze wzrostem strat wynikajacych z absorpcji cze§ci promieniowania przechodzacego
dwukrotnie przez grubszg warstwe typu p. Stwierdzono, ze istnieje zalezno$§é optymal=
nej gtebokotci potozenia ztacza p-n od koncentracji donoréw w wyjéciowym arsenku
galu, W przypadku materiatu o wigksze | koncentracji donoréw optymalna gtebokosé
potozenia ztgcza p-n byla mniejsza, Powyzszg zaleznoté nalezy ttumaczyé tym, ze
wraz ze wzrostem koncentracji donoréw w materiale wy j§ciowym zmniejsza sige czas
zycia elektronéw w obszarze czynnym przyrzadu oraz maleje dtugosé ich drogi dyfu-
zyjnej [5]. Powoduije to wzrost szybkoici rekombinacii promienistej w obszarze typu p,
a zarazem zmniejszanie si¢ udzialu niepromienistej rekombinac|i powierzchniowej,

Zréznicowanie w warto§ciach éredniej mocy promieniowania emitowanego przez
badane struktury diodowe spowodowane jest w decydujgcym stopniu rézng jakoécia
strukturalng /ogélny stopien zdefektowania badanych monokrysztaléw GaAs okre$lono
na podstawie badari rentgenowskich, ktérych wyniki zamieszczono w{3]/ i prawdopo-
dobnie réznym stopniem zanieczyszczenia materiatu wyjéciowego.
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Dalsze badania dotyczyly okrelenia zaleznoéci mocy promieniowania struktur dio-
dowych od gestosci dyslokacji w materiale wyjéciowym, Badania takie prowadzono
poprzez poréwnywanie $redniej mocy promieniowania emitowanego przez struktury
diodowe o jednakowe| glebokosci potozenia zlgcza p-n /14 um/, wytworzone w ma-
teriale o zblizonej koncentracji donoréw lecz réznigcym sie gestoscig dyslokacii.

a) b) A
108t 510%™ : za-rl%icm"' - 8:10%m?
M0l s, 7
uw‘mﬁ" o --2-10%cnr®\ = AL 3 104m?
410" -10%m ~6-10%cm?

Rys. 2. Rozktad gestosci dyslokacji na plytkach z badanych monokrysztatéw arsenku
galu o koncenhiocu donoréw:

o Np=4 - 1017

b/ Np= 1018cm= 3

174 Np=3 107em=3 3

&/ Np=9,5 » 10/7cm™3,

Poniewaz zaobserwowano nieréwnomierny rozktad gestoéci dyslokacji na ptytkach
/rys. 2/. dla doktadnego okreflenia wptywu gestosci dyslokacji na zjawisko elektro-
luminescencii wybrano struktury diodowe z obszaréw réznigeych sie ich gestoscig.
Widoczna jest wyraZzna zgodnoéé rozkladu gestosci dyslokacii, szczegélnie w przy-
padku ptytek przedstawionych narys. 2b i 2c, z badaniami przeprowadzonymi w [6].

Srednig moc promieniowania ustalono na podstawie pomiaru dziesieciu struktur dio-
dowych wybranych z obszaru plytek o jednakowe| gestoéci dyslokaciji. W przypadku
materiatu najsilnie| zdefektowanego nie stwierdzono zaleznoéci pomiedzy gestoécig
dyslokacji a mocg promieniowania struktur diodowych wyfworzonych z tego moferlo?u.
Przy wzrofcie gesfo.‘.cu dyslokacji o prawie dwa rzedy /od 104cm=2 do 10%cm=2/ nie
zaobserwowano zmiany mocy promieniowania. Dla materiotéw mniej zdefektowanych,
dla analogiczne| zmiany gestoéci dyslokacii, moc emitowanego promieniowania mala-

ta dwukrotnie /rys. 3/.

Brok zaleznofci pomiedzy moca emitowang przez struktury diodowe a gestoscig
dyslokacji w przypadku najsilniej zdefektowanego materiatu wy j§ciowego moze byé
zwigzany z wystepowaniem w tym materiale innych defektéw np. wydzieler i defektéw
punktowych, ktére w znacznym stopniu zmniejszajg wydajnos¢ elektroluminescencii
i thumig wplyw dyslokaciji.
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Rys. 3¢ Zalezno$¢ éredniej mocy promieniowania struktur dicdowych od gestoéci dyslo-
kacji w wyjéciowym arsenku golu. Wartoéci érednie i przedzialy wartoéci btedu obliczo-
no metodg Studenta-Fischera przy zatozeniu poziomu ufnoici o =0,9.

WNIOSKI

Stosujac krawedziowe struktury diodowe stanowigce uproszczone modele DEL, prze-~
prowadzono wstepne badania nad oceng przydatno$c] wyjéciowego arsenku galu do
konstrukcii pétprzewodnikowych przyrzgdéw §wiecacych i stwierdzono, ze:

1. Dla wyjéciowego arsenku galu o danej koncentracji donoréw istnieje optymalna gte-
boko$¢é potozenia ztgcza p-n, przy ktérej moc promieniowania DEL osigga warto§é
maksymalng. Ze wzrostem koncentrac|i donoréw w wy jSciowym arsenku golu maleje
optymalna gteboko$¢ potozenia ztgaczo p-n.

2. Koncentracja noénikéw nie jest jedynym kryterium oceny materiatu wy j§ciowego

i jego przydatnoéci na DEL, Dla materiatéw o zblizonej koncentracii donoréw moc
promieniowania emitowanego przez wytworzone z tych materiatéw DEL moze réznié
sie o okoto 1,5 rzedu wielkosci. Tak duze zréznicowanie w wartoéciach mocy promie~
niowania DEL spowodowane jest rézng jakoicig strukturalng wy jéciowego arsenku galu
i prawdopodobnie ré6znym stopniem zanieczyszczenia,

3. Dyslokacje w wyjéciowym arsenku golu sg defektami, ktére wplywaja na moc pro-
mieniowania DEL. Dla materiatu silnie zdefektowanego wplyw dyslokacji jest ttumio-
ny przez inne defekty strukturalne np. wydzielenia i defekty punktowe, natomiast

w przypadku materiatu mnie| zdefektowanego wzrost gestosci dyslokaciji w materiale
wy j§ciowym od 104cm™2 do 109cm™2 moze powodowaé dwukrotne zmniejszenie mocy
promieniowania DEL,
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Spiekanie pod cisSnieniem proszikow Ai.O,

Opracowanie niniejsze stanowi pierwszg czeéé serii artykuléw poswieconych pro-
blematyce spiekania pod ciénieniem proszkéw Al205.

W dalszych czesciach przedstawione zostang zaréwno podstawy teoretyczne takiego
spiekania, jak i wyniki wlasnych prac zmierzajgcych do ustalenia wptywu tempe-
ratury, ciénienia i czasu na strukture i whasnoéci wyrob6w uzyskanych ta metoda.

WSTEP

Dalszy rozwé| techniki w powaznym stopniu uzalezniony jest od opanowania techno-
logii wytwarzania nowych materiatéw o zgdanych wlasnoéciach, Wigze sie to zaré6wno
z doborem najwldatciwszych sktadnikéw, jak i opanowaniem metod wytwarzania prowa-
dzgcych do uzyskania tych zgdanych cech, Jednym z materiatéw o interesujgcych
wlasnosciach jest Al,O5. Wyroby z tlenku glinu uzyskiwane metodg spiekania znajdu-
i@ bardzo szerokie zastosowanie w elektronice jako podioza cienko- i grubowarstwo-
wych uktadéw hybrydowych, elementy obudéw diod energetycznych i tyrystoréw,
waraktoréw, obudéw péiprzewodnikowych uktadéw scalonych oraz jako elementy
konstrukcyjne i izolatory podzespotéw elektronicznych. Szereg wyrob6w, a szczegél-
nie uktady mikrofalowe stawiajg nowe, wyzsze wymagania, ktérych nie sg w stanie
spetni¢€ ksztattki z AloO3 wytwarzane tradycyjnymi metodami spiekania.

Jedng z nowych, obiecujacych metod wytwarzania ksztattek o lepszych wlasnoéciach,
jest spiekanie pod ci$nieniem. W metodzie tej tkwi potencjalna mozliwo$é uzyskiwania
wyrob6éw o bardzo wysokiej gestoéci, a poprzez regulowanie struktury ~ podwyzszenia
takich wtasnosci uzytkowych, jak wytrzymatoéé mechaniczna, termiczna i dielektrycz-
na, przewodno$é cieplna, oporno$é skroéna itp.

Na szczegblne podkreslenie zastuguje fakt, Ze wyroby o gestoéci zblizone| do teore-
tycznej mozna tg metodg uzyska€ przy temperaturach znacznie nizszych niz przy
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