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Wojciech W I E R Z C H O W S K I 

Odwzorowywanie dyslokacji w krzemowych warstwach epilakslalnych metodami 

odbiciowymi rentgenowskiej topufiratil dyfrakcyjnej 

Z b a d a n o i przedyskutowano teoretycznie odwzorowania dyslokacji niedopasowa-

nia w krzemowych warstwach epitaksjalnych uzyskiwane za pomocą metod Ber-

ga-Uarretta l spektrometru dwukrystallcznego. Opracowano metodę symulacji kon-

trastu teoretycznego dyslokacji niedopasowania 1 metodę obliczeń krzywych od-

bicia. U z y s k a n o dobrą zgodność wyników teoretycznych i eksperymentalnych. 

P r z e p r o w a d z o n o identyfikację typu krystalograficznego dyslokacji niedopasowa-

nia. 

Wojciech W I E R Z C H O W S K I 

T h e images of dislocations in silicon epitaxial layers obtained with l^elp of 

X-ray diffraction topographic methods 

T h e images of misfit dislocations in silicon epitaxial Ihyers obtained with help • 

of the Berg-Barrett and double crystal topographic methods were studied and 

discussed theoretically. 

T h e methods of misfit dislocation contrast and rocking curves calculation were 

revealed, A good agreement of theoretical and experimental results w a s obtai-

ned. T h e Identification of misfit dislocation type w a s also performed. 

Bottuex B m O B C K H l l 

H a o g p a g e H H f l M c a o K a n H H H e c o o t B e i c T B H « b K P e M H H e B u x a n a ^ c H a J L H H X 

iweHKMc . nojtygeamie MeToaaMM O T P M e H M peHTreHOBCKoM _ ^ D a K n H 0 H a 0 i 

TonorpadbHHtf 

SlccAeAOBanH • T e o p e m e c K M oóojnesH isodpaxeuiui x a c a o K a a u Hacoov-

B8TCTBBfl s KpoiiBHeBuz laQHTaKOBajiiBux lUiesKax, noJiy^eHaue ueTO^iaia 

E e p r a E a p e i a • xByxxpicxaa&Hoi ! t o n o r p a ^ i M . 
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W S T Ę P 

Przedmiotem niniejszej pracy jest odwzorowywanie dyslokacji w krzemowych 

warstwach epitaksjalnych za pomocą metod odbiciowych rentgenowskiej topogra-

fii dyfrakcyjnej. Szczególną uwagę poświęcono tzw. dyslokacjom niedopasowa-

nia, charakteryzującym się długim segmentem w pobliżu granicy podłoża , i war-

stwy. 

Badania dyslokacji mają istotne znaczenie dla rozwoju technologii warstw 

epitaksjalnych, Z drugiej strony odwzorowywanie dyslokacji w warstwach epi-

taksjalnych metodami topografii rentgenowskiej stanowi ciekawy problem z za-

kresu teorii dyfrakcji. 

W pracy rozpatruje się dwie najczęściej stosowane metody odbiciowe topo-

grafii rentgenowskiej, a mianowicie Inetodę Berga-Barrstta I metodę rentgenow-

skiego spektrometru dwukryatallcznego. Dwie zastosowane metody są Istotnie 

różne pod względem właściwości. Metoda Berga-Barretta charakteryzuje się 

stosunkowo małą czułością l związaną z tym dużą zdolnością rozdzielczą. Jest 

ona szczególnie efektywna przy większych koncentracjach defektów. Metoda 

spektrometru dwukrystallcznego ma natomiast bardzo dużą czułość. Dzięki zbli-

żeniu zjawisk dyfrakcyjnych do dyfrakcji feOl płaskiej Istnieje dla niej możliwość 

teoretycznych obllczert kontrastu i szczegółowej oceny pól deformacji. 

Wiele zagadnień zWlązanych z formowaniem się kontrastu Jest wspólnych 

dla obydwu rozpatrywanych metod topograficznych. 

Przykłady zastosowań topografii rentgenowskiej do badań dyslokacji niedo-

pasowania w krzemowych warstwach epitaksjalnych zawierają m.ln. prace Suglty, 

Tamury l wsp. [l-3] , Blanca [4, 5] , Zsoldosa [ô] oraz SchwUttkego [?, s] . 

Stosowano w nich metodę topografii transmisyjnej Langa, Zastosowania topografii 

rentgenowskiej do badań dyslokacji w Innych typach warstw epitaksjalnych oma-

wiają m.in. prace Petroffa 1 Sauvage [9] oraz Stenlna l wsp. )|lO-ll] . 

Zastosowania metody Berga-Barretta do badań dyslokacji niedopasowania w 

warstwach epitaksjalnych były wzmiankowane przez Tamurę [l] l Rollanda [12] . 

Znacznie większa liczba publikacji zawiera natomiast zastosowania metody Bep-

ga-Barretta do badań dyslokacji niedopasowania w warstwach dyfuzyjnych [l2-183. 

w odniesieniu do warstw epitaksjalnych rentgenowskie spektrometry dwukrys-

tallczne znalazły szerokie zastosowanie do badań wykorzystujących pomiary 

krzywych dyfrakcyjnych. N a podstawie krzywych dyfrakcyjnych możliwa jest dce-

na wielkości współczynnika niedopasowania oraz przybliżona ocena profilu złą-

cza. Przykłady takich badań zawierają m.ln, prace Nishlzawy i In. [l9, 20] , 

Zeyfanga [21] , Estopa i Inn. [22] , F\ikuhary 1 T a k a n o [23] oraz Kurody 1 

Inn. [24] . 

W a ż n y m uzupełnieniem badań krzywych dyfrakcyjnych mogą t>yć obliczenia 

teoretycznych krzywych odbicia dotyczące teorii Takagi-Taupina. Obliczenia ta-

kie są zamieszczone w pracach Burgeata i Tauplna [24] oraz Fukuhary l Ta-

kano [23, 26, 27] . 
http://rcin.org.pl



w oslotpim czasie zostały opuljlikowane prace Rigleta I wsp. [28-31] . doty-

czące kontrastu na dyslokacjach niedopasowania w przypadku odbiciowym dln 

fali płoskiej. W pracach tych badane były warstwy G a A s P A l . Do wykonywania 

topogramów zastosowono specjalny układ wielokryslnliczny i źródło synchrotro-

nowe. Kontrast eksperymentalny porównywano z symulowanym numerycznie 

wg teorii Takagi-Taupina. 

Istotną różnicą prowadzonych w niniejszej pracy badań odwzorowań dyslo-

kacji niedopasowania w metodzie spektrometru dwukrystallcznego stanowi inny 

liadany materiał oraz szczegóły metody numerycznej. Zastosowarty typ warunków 

brzegowych pozwala na obliczenia kontrastu przy dowolnym profilu złącza epi-

taksjalnego. 

Niniejsza praca, niezależnie od aspektów poznawczych, wyniknęła z praktycz-

nych potrzeb badania warstw epitaksjalnych wytwarzanych w C N P M E . W pewnej 

części wykorzystano tu wyniki uzyskane przez autora w ramach badań prowa-

dzonych w Pracowni Rentgenografil Zakładu Badań Strukturalnych I T M E pod 

kierunkiem J. S a s s a [32-43] . 

C E L P R A C Y 

• Zasadnicze cele pracy można sformułować następująco: 

1. Zbadanie 1 przeprowadzenie teoretycznej analizy odwzorowań dyslokacji w 

krzemowych warstwach epitaksjalnych uzyskiwanych metodami Berga-Darretta 1 

rentgenowskiego spektrometru dwukrystallcznego. 

2. Przeprowadzenie Identyfikacji typu krystalograficznego dyslokacji niedopaso-

wania, 

3. Opracowanie metody obliczeń teoretycznych kontrastu wywołanego dyslokacja-

mi niedopasowania 1 krzywych odbicia warstw epitaksjalnych przy dowolnym pro-

filu złącza. 

4. Przeprowadzenie teoretycznych l eksperymentalnych badań krzywych dyfrakcyj-

nych warstw epitaksjalnych dla celów analizy kontrastu w metodach odbiciowych 

lopogrofli rentgenowskiej, 

5. Eksperymentalna ocena stanu odkształceń sieci w warstwie epitaksjalnej 1 po-

dłożu w celu sprawdzenia założeń obliczeń numerycznych. 

6. Zbadonie wpływu rozmycia profilu złącza na przebieg krzywych dyfrakcyjnych 

i tlokłndność oceny odkształceń l wielkości współczynnika niedopasowania. 
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1. C H A R A K T E R Y S T Y K A M E T O D E K S P E R Y M E N T A L N Y C H 

1.1. Z a s a d y realizacji 

Podstawowa różnica dwu zastosowanych metod topograficznych sprowadza 

się do różnej rozbieżności kątowej wiązki promieniowania padającego na bada-

ny krysztaL ' . 

W metodzie Berga-Barretta stosuje się wiązką o rozbieżności kątowej znacz-

nie większej od szerokości krzywych odbicia badanych kryształów.. W przypad-

ku topografii realizowanej na spektrometrach dwukrystallcznych rozbieżność 

wiązki jebt porównywalna lub nawet Istotnie mniejsza od szerokości krzywych 

odbicia. 

Naleiy zaznaczyć , że nazwę metoda spektrometru dwukryatallcznego stosu-

je aię zwyczajowo do topografii realizowanej w tzw. układzie równoległym, gdy 

płaszczyzny odbijające otiydwu kryształów są równoległe. Tylko w takim ukła-

dzie następuje równoważenie się wpływu dyspersji widmowej na dwu kryszta-

łach. Układy o dużym odstępstwie od równoległości dają wyniki zbliżone do 

uzyskiwanych metodą Berga-Barretta [44] . 

Realizacja metody Berga-Earretta Jest możliwa w stosunkowo prostych ukła-

dach eksperymentalnych [45-46] . W pierwotnej wersji metody stosuje się sze-

roką wiązkę bezpośrednio z lampy rentgenowskiej. ' 

Z.aaadnlc«ą wadą takiego układu jest uzyskiwanie Jjodwójnego obrazu wsku-

tek odbijania się pod róAnymi kątami dwu składowych llnll widma' charakterys-

tycznego Kj , j 2" ^ wiązce odbitej wy.«itępuje ponadto duża część widma ciągłe-

go. Twórży ona ellnle rozmyty obraz, powodujący obniżenie się kontrastu. 

Znacznie lepsze wyniki zapewnia realizacja metody odblclowe'j na kamerze 

Langa (metoda odbiciowa Langa, ewentualnie zbliżona metoda Schillera). Przy 

takiej realizacji eliminuje się z wiązki odbitej drugą składową llnll charakterys-

tycznej l znaczną część widma ciągłego. 

W niniejszej pracy do topografii typu Berga-Barretta zastosowano układ o 

wiaśclwońclach zbliżonych do realizowanego na kamerze Langa. Wykorzystano 

W nim standardową lampę dyfraktometryczną z ogniskiem liniowym położonym 

poziomo. Dla ograniczenia składu widmowego zastosowano szlifowany mortoc.hro-

mator germanowy (refleks 1 1 1 ) . Ponieważ wiązka promieniowania wykazywała 

sUną modulację Intensywności, związaną ze spiralną budową katody, zastosowa-

no układ tranalacyjny kryształu I filmu. Schemat zastosowanego układu I Innych 

sposobów realizacji metody typu Berga-Barretta przedstawiono na rysunku 1. 

6 
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a) 

Buch 
tronslocyjny 

Buch 

łranslocyjny 

Monochrommor 
szlifowany 

R y s . 1. Schematy realizacji metody Berga-Barretta I jej modyfikacji 

' a ) podstawowa wersja metody Berga-Barretta 

b)- metoda odbiciowa Langa (met. Schillera - ruch s k o k o w y ) 

c ) układ zastosowany w niniejszej pracy 

(oznaczenia ! O - ognisko lampy, f - film, k - kryształ, £ - szczeliny) 

D o realizacji drugiej metody topograficznej zastosowano spektrometr o kon-

strukcji zbliżonej do opracowanej przez B u b A k o v ą [47, 48] , W spektrometrze 

tym wykorzystuje się teodolity W I L D T 3 A , zapewniające ustawianie l odczyt ką-

tów z dokładnością 0 ,1 " . Istotną cechą aktualnie wykorzystywanego układu była 

możliwość ruchu translacyjnego lampy rentgenowskiej ( o ognisku punktowym 

0 ,4x0 ,4 mm2 ) w zakresie 4 mm. W funkcji wyłączonego lub włączonego ruchu 

translacyjnego możliwe było uzyskiwanie odwzorowań odpowiednio małych pól 

przy dużej zdolności rozdzielczej lub dużych pól przy nieco gorszej. Spektro-

metr miał ponadto możliwość rejestracji krzywych podwójnego odbicia przy zapi-

sie ciągłym z prędkością l"/mln. 

W i ę k s z o ś ć badań na spektrometrze dwukrystalicznym w y k o n a n o w układach 

z silnie asymetrycznym odbiciem na pierwszym krysztale (rys. 8 ) . Układy tego 

typu -zostały zaproponowane przez Rennlngera [4 9, 5o] dla uzyskiwania lepszej 

kollmacjl wiązki podającej na badany kryształ. Uzyskuje się w len sposób zwięk-

szoną czułość, a przy punktowym ognisku również możliwość separacji składo-

wej 2« W i ą z k a padająca na badany kryształ może być z dużym przybliżeniem 
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lr<:iklowan/3i joko fala płaska. Bardziej doskorniłct rooliz.icję fnli |)ł.-jski(.'j v,.)|it'w-

niają układy trójkrysłaJiczrie [si , 52] , 

Ruch Iranslacyjny 
lampy 

II kryszłaT 
Jbodnny) 

I kryształ:, . 

Rys. 2. Schemat metody topografii odbiciowej na spektrometrze dwukrystalicznym 

1.2. Powstawanie kontrastu w za sto 30 wartych metodach topograficznych 

Kontrast uzyskiwany w metodzie spektrometru dwukrystnlicznego ( w przy-

padku układów równoległych) jest dość dobrze poznany od strony teoretycznej. 

Jest to m.ln. wynikiem możliwości przybliżenia występujących tu zjawisk dyfrak-

cyjnych przez dyfMkcję fali płaskiej. 

Nleza)eżt>le od tego Istnieje możliwość stosowania w wi<i>u przypadkach 

uproszczonej interpretacji kontrastu, zaproponowf«neJ przez Bonseao [ . , 

Wedłu£ kej Interpretacji lokalna zmiana Intensywności .A I, związana z deforma-

cją sieci, może być traktowana J&ko wynik zmiany miejsca krzywej dyfrakcyjnej 

wedłijg wzoru 

¿ d 

gdzi-- odpowiednio • ^ oznncza y /rg^dną zmianę ooległości mtędzypłaszc^ryzno-

wych. B ~ '«•ąt Bragga, ^ - składową dezorientacji płaszczyzn odbijających 

w płassczyinie rtj'frpkcji. Pochodną krzywej ctyfrakcyjnej bierz«? sitr w ow 

punkcie krzy.vej dyfrake/jnel, w jakim jest ustawiona ekspozycja. W rńżnyr.łi 

miejscach krzywej • uzyskuje się w związku z tym inny konłrnst i lnn<i czu-

łość metody, 

Hnnse uzyskał dużą zbieżność kontrastu obliczanego na pcdsUnwIe wzoru 

1.1 i eksperymentalnego w przypadku dyslokacji w germanie [53, 54] . W póź-

niejszych pricach stwierdzono jednak szereg zjawisk nie mieszczących się w 

tym prostym modelu. 

Bardziej iścisłe, zwłaszcza w przypadku dyslokacji, jest zostosowanie teorii 

Takagl-Tauplna. Rachunek kontrastu Jest tu na ogół możliwy tylko no drodze 

numerycznej. Metoda obliczeri I warunki brzegowe dla pra^ypadku odbicioweao 

zostały po raz pierwszy opracowane przez Bedyńską [ssj . Metodę Bedyńskiej 

stosuje się do przypadku kryształu grubego (półnieskończonego). 
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Porównanie wyników teoretycznych, uzyskiwanych z metody Bedyńskiej i 

eksperymerłalnych dla dyslokacji wychodzących prostopadle na powierzchnie 

zawierają prace Bexiyńskiej, Bu'bAkoveJ l Sourka [sć]. Bardziej ogólny pray-

padek dyslokacji wychodzącej ukośnie na powierzchnią rozpatrywał Gronkow-

skł [37, 58] , 

Zastosowanie teorii Takagi-Taupina pozwoU!o na uzyskanie dużej zgorincści 

kontrastów teoretycznych 1 eksperymentalnych. Szczególnie dotyczy to "ogonów*" 

prążków interferencyjnych, zaobserwowanych po raz pierwszy przez BubAkovą 

i Sourka [ss] . "Ogony" takie są obserwowane dla dyslokacji wychodzących na 

powierzchnią, przy czym dla ich eksperymentalnego uwidocznienia istotne Jest 

zastosowanie promieniowania o dość krótkiej długości fali ( M o K^, , A g K g ) . 

Pewriym niedoslatkiem teorii Takagl Jest natomiast to. że daje ona pewian go-

towy wynik przy dość utrudnionej Interpretacji zjawiska. 

W pracy Bedyrtskiej [eo] jest podany proSty model tworzenia się "ogonów" 

prątków interferencyjnych. Zakłada on, że za dyslokacją następuje utworzenie 

si^ rtowego układu pól falowv'ch, które interferując tworzą wspomniane prążki. 

Powstawanie kontrastu w melodzie Berga-Barretta wiąże się z iokainymi 

różriicami lntegr->lne| -idolności odbijającej, do której w przybliżeniu Jewt pro-

porcjonalna całkowita intenisywiiość promieniowania odbitego od badanego kry-

ształu. > jwstający w metodzie Berga-Barretta kontrast nosi nazwę kontrastu 

ekstynkcyjn«go. Jest on pod wieloma wzglądami zbliżony do kontrastu powsta-

jącego w metodstp ^pogi-ć>iii trani^mitiyir)«! ¿«n^a przy waru^^sku 

Obticsttnić: kontrastu ekstynkcvin®§o tiosuwają poważne trudności. Pop'awt>Ą 

symulacją iaki^fia kontrA!°.iu mo^ni ozyeiiaC drogą sumowania (catkowAirila 

meryc.an-ago) kontreKtów óbllciiinych na podstawie teorii Takagl dla i«: ę>łaskich 

o róZiiych iiątach pada^-ita. Z e wzglądu na kolosalną czasochłonnoś''^ takich ob-

liczeń sostały or.e »odjąte dopiero w oetatnim czasie przez larupą proi. Authie- 

ra (informacja prywatna) przy sasfcsowantu bardzo szybkich maszyn cyfrowych. 

Pewne oszacowinia Uontrasta ekst/nkcyjnego są możliwe przy zasti>.-3>uwen]., 

bartizo uprocssc»onych modeli. Zakładają ono, że defekt stanowi izolowany ol> 

Bzar kryształu spełniając«igo zeJożenia teorii kinematycznej (tzw. idnalnU 

ikcwego), zanurzony w krysztale doskc-sałym. Integralna zdolność odbiiafica ka-

wałka krysztaiu idealnie mozaikowego zależy od wymiarów tego kawałicck WKiitvi. 

kierunku wiązki ugiątef. M o ż e ona być przybliżana przez natążenie «/iązRt o«i-

bitej od równoległej do powierzchni warstwy kryształu mozaikowego o dnalogtc«-

nej rozciągłości wzdłuż kierunku wiązki odbitej.. Oszacowania liczbowe wynlka]ąr. 

ce z tego modelu są zawarte w pełnym tekście pracy doktorskie) autora. 

W istniejących publikacjach zostały podane dwa spo>soby określeni.^ jbszaru 

wokół defektów, który można traktować Jako kryształ Idealnie mozaikowy 

[60-62]. Pierwszy (Authier, Chikawa) przyjmuje za kryształ idealnie mozaikowy 

obszar, dla którego związana z deformacją zmiana położenia maksimum odbicia • 

J«sl wiąksza od szerokości połówkowej krzywej odbicia "w" , tatn. 
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o h 

gdzie h jest wektorem sieci odwrotnej, ŝ ^ - współrzędną w kierunku wiązki 

odbitej, a "ir - wektorem deformacji. 

Warunek 1.2. moina uzasadnić tym, że dodatkowa intensywność odbijana 

przez obszar zdeformowany powinna pochodzić spoza zakresu odbicia' kryszta-

łu nieodkształconego. 

Drugi sposób polega na przyjmowaniu za kryształ mozaikowy obszaru,, 

w którym następuje rozkład pola falowego. Jest on określony następującym 

warunkiem 

¿ 1 2 1.3. 

gdzie A o Jeal odległością ekstynkcyjną. 

Można spodziewać slą, że warunek 1.3. będzie odgrywać Istotną rolę, gdy 

wymiary obszaru określonego przez 1.2. będą większe od odległości ekstynk-

cyjnej. 

Należy podkreślić, że Właśnie zmiany wielkości obszaru "kryształu mozaiko-

wego" związanego z defektem decydują o wielkości kontrastu eksiynkcyjnego, 

a szczególnie o lepszym kontraście w słabych wysokowskażnlkowych reflek- ' 

sach. 

Wyniki prac wielu autorów, a m.ln. AU|thiera [eo ] i Chlkawy»[6l] dla przy-

padku transmisyjnego oraz Schillera [la] , c zy 0 ' H a r y 1. wsp. [ós] dla przypad-

ku odbiciowego wykazały, że warunek 1.2. tłumaczy wiele istotrrych cech obra-

zu dyslokacji w kontraście ekstynkcyjnym. W bardzo starannej pracy Miltata i 

Bowena (64] stwierdzono na podstawie pom'iarów fotometrycznych, że warunek 

1.2. lepiej opisuje rzeczywisty obraz dyslokacji niż warunek 1.3. 
• ^ 

1.3, Głęlpokość penetracji 

Pod pojęciem głębokości penetracji rozumie się zwykle grubość warstwy, z 

której są odwzorowywane defekty. Jest to pojęcie w pewnym stopniu subiektyw-

ne, lecz ważne z punktu widzenia zastosowali. Ponieważ kontrast, a co za tym 

Idzie możliwości wykrycia defektu zależą od indywidualnego przypadku, możliwe 

są jedynie bardzo uproszczone oszacowania głębokości penetracji. Czynnikiem 

subiektywnym jest również próg wykrywalności fotograficznej. Przyjmuje się" 

umownie jako wykrywalne 10% zmiany natężenia, co Jest zbliżone do średniego 

progu wykrywalności dla rzeczywistych emulsji fotograficznych. 

Należy zaznaczyć , że obydwie stosowane metody mogą istotnie różnić się 

pod względem głębokości penetracji, nawet przy stosowaniu tego samego reflek-

su i promieniowania. 
I • 

W metodzie spektrometru dwukrystallcznego występuje istotna zależność głę-

bokości penetracji od miejsca krzywej dyfrakcyjnej. Zależność ta odpowiada 
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zalożności współczynnika pochłaniania od kąta padania (patrz np. ) . 

W maksimum krzywej dyfrakcyjnej następuje znaczne zmniejszenie głąbokości 

penetracji związane, z silnym efektem ekstynkcji pierwotnej. Z kolei u podnóża 

jednego ze zboczy następuje zmniejszenie się pochłaniania poniżej wielkości 

pochłaniania fotoeiektrycznego w wyniku tzw. efektu Borrmanna. 

Należy ponadto pamiętać, że dzięki dużej czułości metody spektrometru 

dvAikrystalicznego, pole odkształceń jest wykrywane Już w dużej odległości od 

rdzenia defektu ( w przypadku dyslokacji w odległości 50-rl00 ^im). Powoduje 

to zwiększenie efektywnej głębokości 'penetracji. 

W przypadku metody Berga-Barretta podaje się najczęściej oszacowanie 

głębokości wnikania stosowane w dyfraktometru proszkowej; 

gdzie jest współczynnikiem absorpcji fotoelektrycznej, a y^ i są odpo-

wiednio coslnuaamł kierunkowymi wiązki padającej i odbitej. Głębokość t^ jest 

określona przez , warunek 10-krotnego osłabienia w wyniku absorpcji fotoeiek-

trycznego promieniowania odbitego na tej głębokości. 

Założenie, pe promieniowanie tworzące obraz defektu w metodzie Berga-B»-

rretta jest pochłaniane tylko na drodze absorpcji fotoelektrycznej, jest w dużym 

stopniu uzasadnione. Obraz defektu tworzy bowiem głównie promieniowanie pada-

jące pod kfttem dalekim od makaimum odbicia. T y m niemniej pewien wpływ na 

głębokość penetracji może również mieć iriih'mum pochłaniania związane z efek-

tem Borrmanna, 

Istotną wadą oszacowania 1.4. jest nieuwzględnienie różnic integralnej in-

tensywności kryształu doskonałego (tła) i kryształu morai..owego. Oszacowanie 

głębokości penetracji uwzględniające wspomniany efekt, wykorzystujące uprosz-

czony model kontrastu ekstynkcyjnego, możną znaleźć , w pełnym tekście pracy 

doktorskiej autora, 

W ramach realizowanej w I T M E pracy [41, 4 2 ] przeprowadzono ekspery-

mentalne badania głębokości penetracji na podstawie długości obrazu linii dys-

lokacyjnej wyc.if dsącej na powierzchnię [isj . Badania te Wykazały, że osza-

cowywane ekrperymertalnle głąbokodci penetracji wahają alę od 25 /am dle. ref-

leksu 511 do około 90 pm dla refleksu 533 . S ą to wartości około 2 0 % wj-^ższe 

od oszacowań obliczanych na podstawie wzoru 1.4. 

2. O B L I C Z E N I A N U M E R Y C Z N E K R Z Y W Y C H O D B I C I A f K O N T F I A S T U N A 

D Y S L O K A C J A C H N I E D 0 P A S 0 W A : > I I A 

2.1. Dynamiczna teoria dyfrakcji promieni rentgenowskich w kryształach 

zd eform owanyc h 

Najefektywniejsze zastosowanie do analizy kontrastu powstającego na dyslo-

kacjach znajduje teoria sformułowana niezależnie przez S . Takagi [esj i D . Ta-

upina ( e ^ . 
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Praktycznie tylko ta teoria może być stosowana przy lak dużych jak w tym 

przypadku gradientach pól deformacji. P o d o b n a sytuacja ma miejsce w przy-

padku teoretycznej analizy krzywych odbicia warstw epitaksjalnych l dyfuzyj-

nych. 

W przeciwieństwie do teorii dyfrakcji w krysztale doskonałym teoria Taka-

gl-Tauplna w p r o w a d z a zamiast stałych amplitud p e w n e funkcje polożeńla nazy-

w a n e peeudoamplltudami. Pseudoamplltudy uwzględniają zwykle c z ę ś ć zależnoś-

ci fazowych 1 Ich wartości mogą być zespolone, 

W prowadzonych w niniejszej pracy obliczeniach po^sługlwano .się układem 

równań Takagi-^Tauplna w postaci zaczerpniętej z pracy Bedyńsklej [55] 

• Ó D 

^c^^o c ^ s ^ h - i n r • - j i ; 

i 
C AT. D - . - V - - 2 .1. 

h o h h Jrk o s . 

gdzie D ^ 1 D ^ oripaczają pseudoamplltudy dla fali padającej i odbitej, X 

ł są współczynnikami Fourierowskiego rozwinięcia zdolności polary-

zacyjnej dielektrycznej, C jest współczynnikiem polaryzacji,natomiast s^ i s ^ 

są współt-zędnyml w kierunku wiązki padającej 1 odbitej, a k liczbą falową 

promieniowania. 

Występująca w równaniach 2.1. funkcja a ^ uwzględnia wp>ływ deformacji sieci 

i ma postać 

¿u . 
a ^ 2 sin 2 e ^ © - (ż^ - 4 aln © 2.2 . 

przy czym 

" h - - i T » r - 2.3. 

gdzie u Jest wektorem deformacji, a h wektorem dyfrakcji. 

W y k o r z y s t y w a n a postać równań "Takagi 2 .1 . jest dostosowana do przypadku 

fali płaskiej o ograniczonym lub nieograniczonym froncie falowym. M o ż n a ją sto-

sować bezpośrednio do przypadku kryształu pochłaniającego. Układ równali 2.1. 

Jest przy zerowej deformacji spełniony p r z e z rozwiązani« wynikające z teorii 

EwaUda-Lauego [56, 5?] . 

Ograniczenia deformacji, przy Jakich może być stosowana teoria Takagl-

-^aupina, wynikają głównie z o p u s z c z e n i a p r ^ wyprowadzen iu równań pod-

stawowych 2.1. członu postaci ^ • "h/k^. Prowadzi lo do następującego ogra-

niczenia 

h ^ i 2 .4 . . 
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w przypadku dyslokacji z zależności 2.4. wynikają ograniczenia stosowa-

nia teorii Takagi-Taupina w obszarach odległych od rdzenia dyslokacji poni-

żej setnych cząścl mikrometra. Z punktu widzenia zastosowań tej teorii do 

analizy kontrastu na odwzorowaniach dyslokacji w rentgenowskich metodach 

topograficznych jest to ograniczenie mało Istotne. 

2.2. Obliczenia krzywych odbicia warstw epltakslalnych 

Zagadnienie obliczania krzywych odbicia warstw epitaksjalnych jest dość 

ściśle związane z zagadnieniem obliczeń kontrastu na dyslokacjach niedopa-

sowania. Procedura obliczania krzywych została bowiem bezpośrednio wyko-

• rzystana w programie obliczania kontrastu na dyslokacjach do znajdowania 

wartości brzegowych. 

Podobnie Jak w pracach Fukuhary 1 Takano [23, 26] podstawoWym zało-

żeniem prowadzonych obliczeń krzywych odbicia Jest, że deformacja sieci nie 

zależy od współrzędnej równoległej do powierzchni kryształu. Jak to zostanie 

dalej przedyskutowane, sytuacja taka Jest zbliżona do występującej w rzeczy-

wlstej warstwie epitaksjalnej na grubym, niewyglętym -podłożu. 

Przy takim założeniu, dla fali płaskiej o nieskończonym froncie falowym, 

rozwiązanie równań Takagl nie może zależeć od współrzędnej równoległej 

do powierzchni kryształu. Rozwiązanie to uzyskuje się z następującego oczy-

wistego przekształcenia układu równań Takagf 2.5.: 

, dD 
V 

oifusr - ' o ° o ^ h^t. 

1 
y h k dy - ^ ^ h ^ o -

2.5. 

gdzie y jest współrzędną prostopadłą do powierzchni próbki. 

Znak "w" przy funkcji a / ^ służy jedynie do odróżnienia przypadku samej 

warstwy epitaksjalnej od rozpatrywanego dalej przypadku dyslokacji niedopa-

sowania. • j 

W niniejszej pracy do całkow;ania układu 2.5. stosowano metodę różniczki 

w połowie kroku, opracowaną przez Tournarie [es] . Metoda ta polega na za-

stosowaniu do całkowania numerycznego równania różniczkowego pierwszego 

rzędu 

dx •f - F(f. x ) 

następującego przybliżenia rozwinięcia funkcji f wokół punktu x 

f ( x + h ) « f ( x ) + ^ 

Skąd 

f(x+h ) ,ftii(x) • h F { [ i f (x ) + •|f(x+h)J, 

2.6. 

2.7. 

2.8. 
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Całkowanie układu 2.5. jest prowadzone wzdłuż współrzędnej y od dolnych 

partii kryształu do powierzchni. Szukaną wartość stanowi R - ^ | na 

powierzchni kryształu. Galą procedurą powtarza się dla różnych kątów padaniti 
'W 

uwzględnionych w a 

Istnieją dwie możliwości przyjęcia wartości początkowych D ^ i D ^ w dolnej 

części kryształu. Pierwsza odpowiada założeniu cienkiego kryształu. W tym 

przypadku punkt początkowy całkowania numerycznego musi leżeć na dolnej 

granicznej powierzchni kryształu. W tym punkcie przyjmujemy Dj^-jO, a D ^ rów-

ne dowolnej niezerowej wartości zespolonej (wspólny czynnik zespolony jest 

nieistotny ze względu na liniowość równań Takagl ) . 

Druga możliwość odpowiada założeniu kryształu półnieskończonego, w któ-

rym niezerowy gradient zmian stałej sieci występuje jedynie w skończonym 

obszarze przy powierzchni. Taki warunek stosowano w niniejszej pracy. Przy 

takich założeniach stosunek D J D ^ w dolnych partiach kryształu musi dążyć 

do wartości przewidywanej przez teorię Ewalda-Lauego [e?] . Całkowanie można 

rozpoczynać w punkcie, gdzie gradient deformacji staje się zerowy. 

2.3. ObMczenla kćntrastu na dyslokacjach niedopasowania 

Zastosowana metoda obliczeń icontraatu na dyslokacjach niedopasowania 

jest zbliżona do metody zaproponowanej przez Bedyńską [55, 69 . Zastosowa-

no taką samą sieć całkowania, przedstawioną na rysunku 3, oraz całkowanie 

numeryczne metodą różniczki w połowie kroku. 

Całkowanie układu równań Takagl 2.5. przeprowadza się w trójkącie A S P , 

zawierającym dyslokacje niedopasowania. Po lewej stronie linii A S zakłada się 

występowanie pionowego gradientu deformacji. 

Istotna różnica w stosunku do metody Bedyńskiej polega n^ tym. że war-

tości początkowe D^ i D^^ na linii A S są obliczane numerycznie. Wykorzysty-

wana do tego celu procedura jest identyczna do stosowanej przy obliczaniu 

krzywych odbicia. Istnieje tu tylko konieczność doc^atkowej normalizacji dla 

zapewnienia właściwej wartości D ^ - równej amplitudzie fali padającej - na 

powierzchni kryształu. W tym celu mnoży się wszystkie uzyskane wartości 

i D ^ w punktach na linii A S przez odpowiedni czynnik zespolony. 

Zastosowanie numerycznego obliczania wartości brzegowych amplitud induk-

cji nie wpływa istotnie na czas obliczeń kontrastu. Dla uzyskania większej 

dokładności można przy liczeniu wartości brzegowych stosować mniejszy krok 

całkowania niż pionowy krok przy dalszym całkowaniu trójkącie A S P . T e n 

ostatni musi być jedynie całkowitą wielokrotnbścią, pierwiszego. 

Podstawową operacją powtarzaną w trójkącie A S P , przedstawionej schema-

tycznie na rysunku 3, Jest uzyskiwanie wartości D ^ i D ^ w punkcie P ' z 

wartości D ^ i D ^ w punktach Q 1 R, cofniętych odpowiednio, wzdłuż s^ 1 

Wykorzystuje się do lego celu następujące przybliżenia wynikające z metody 

różniczki w połowie kroku 
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Ó D , 

D , ( P ' ) - D ^ ( R ) . i - ^ ) ] ^ 

2,9. 

Opisaną procedurę obliczania kontraeiu można zaetoaować również w przy-

padku kryształu cienkiego. Jeżeli grubość kryształu jest mniejsza od wysokoś-

ci trójkąta A S P , całkowanie prowadzi się w obazars/e trapezu A D P P , odcięte-

go przez dolną powierzchnię kryształu. W punktach leżących na odcinku D E 

przyjmuje się natomiast D ^ oblicza się « drugiego z równań 2.9. 

Zastosowana metoda obliczeń kontrastu na dyslokacjach jest Istotnie różna 

od zaproponowanej przez Rlgleta [28, 3 0 ] , który całkował równania Takagi 

oddzielnie dla warstwy i podłoża, przybliżając warstwę jako lzolowa;ny krysz-

tał cienki. Takie podejście jest możliwe tylko przy du^ej wartości współczyn-

nika niedopasowania i dużym rozsnyclu złąćea. W przeciwieńetwie do tago me-

toda zastosowana w niniejszej pracy Jest hiożllwa do stosowanie przy dowol-

n>'m profilu złącza apltaksjalnego. 

, ' " - s;r; 

o> jr A I X f' 

Rys . 3, Schemat całkowania numerycznego przy obliczaniu kontrastu w krysz-
tałach z pionowym gradfeńtem deformacji 

kryształ gruby (półnleskończony) 

kryształ o skończonej grubości 
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2.4. Postać funkcji g_ dla warstwy epitakslalnej I dyslokacji niedopasowania 

Deformacja sieci krystalicznej jest uwzględniona w równaniach Takagl 

przez ostatni człon funkcji ą ŷ  (wzór 2 .2 . ) . Człon ten Jest proporcjonalny do 

e feKtywnego jn-zesunięcla maksimum odbicia związanego z deformacją A 

(p . wzór 1 .1 . ) . • 

d u ' . 
4 sin © - 2 sin 2® ¿i 2.10. 

h 

W przypadku prpWadzonych w ramach niniejszej pracy obliczeń mamy do 

czynienia z dwiema różnymi sytuacjami, odpowiadającymi różnej postaci funkcjia^* 

1. W przypadku obliczania krzywych odbić i wartości brzegowych D ^ 1 D^® na 

linii A S (rys. 2 ) jest uwzględniana tylko deformacja związana z istnieniem 

warstwy epitaksjalnej - jest stosowane w tym przypadku oznaczenie a 

2. Przy całkowaniu .równań Takagl w trójkącie A S P (przy obliczaniu kontras-

tu na dyslokacjach niedopasowania) Jest uwzględniane całkowite pole deforma-

cji dyslokacji niedopasowania - jest stosowane w tym wypadku oznaczenie ą 

Korzystając «¡ .zasady superpozycji można przyjąć, że pole deformacji dys-

lokacji niedopasowania będzie sumą pola deformacji związanego z warstwą 

epitaksjalną i pola deformacji w jednorodnym krysztale półnieskończonym. Wy-
d w * 

nika stąd następujący związek funkcji Ct^ i ętj^. 

a j . . 2 sin . _ -

gdzie u^ oznacza pole deformacji dyslokacji w Jednorednym krysztale'półnle-

ekońcaeonyn. 

W nlnlejiizej pracy stosowano przybUżenie izotropowe. Jest to usprawie-

dliwione. stosunkowo małym współczynnikiem anizotropii dla krzemu, równym 1,6. 

Dzięki sastoaowonlu przybliżenia izotropoinfego możliwe było korzystanie ze 

v/zorów analitycznych, co miało Istotne znaczenie dla Uproszczenia procedury 

numerycznej. 

Oblićz-enia przeprowadzano dla dyslokacji biegnącej równolegle do powierz-

chni (jako dyslokacji niedopasowania) prostopadłej dp płaszczyziiy dyfrakcji. 

W tym położeniu można było uwzględniać jedynie pole deformacji związane ze 

składową krawędziową dyslokacji niedopasowania. 

W aktualnej pracy wykorzystano wzory na pole deformacji równoległej do 

powierzchni dyslokacji krawędziowej, uwzględniające relaksację naprężeń na 

swobodnej powierzchni. W z o r y te zostały wyprowadzone przez Seegera 

na podstawie funkcji Airy, podanych przez I/iebfrieda l Dietze [ti] . Korzystano 

z wsorów zamieszczonych w pracy Chep^sa i Stowella gdzie skorygowa-

no pomyłkę z oryginalnej pracy Seegera . 

Przeprowadzone obliczenia odpowiadały zrealizowanemu eksperymentalnie 
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przypadkowi cienkiej warstwy epitaksjalnej na grubym nleodkształconym podło-

żu. Zmiany stałej sieci były wywołpne przez silną domieszkę boru, znajdującą 

się w podłożu. W takiej sytuacji powinna zawierać człon proporcjonalny do 

(unkcji ro^zkładu domieszki boru. T e n ostatni przyjmowano w postaci danej ja-

ko rozwiązanie zagadnienia dyfuzji dla idealnego procesu epitaksji, odbywają-

cego się ze stałą prędkością w stałej temperaturze [73, 74] . 

Stosowaną w obliczeniach postać O ^ można zapisać w sposób następu-

jący: 
y-t y+t 4yt 

( y ) - 2sin 2 © A ( - - ^ ) + e r f c ( - ^ ) e x p ( 
r r w 

+...+23in2® A ®-X Q 2 .12, 

r 

gdzie t^ oznacsa grubość warstwy epitaksjalnej, natomiast 

w . - 2 V t' • ' ' ' 2.13. 

gdzie z kolei D Jest stałą dyfuzji, a t jest czasem trwafnla procesu wzrostu 

warstwy epitaksjalnej. 

Współczynnik A oznacza efektywną różnicę kątową maksimów odbicia war-

stwy ł podłoża, a dokładnie mówiąc laką, jaka byłaby przy pominięciu dyfuzji 

domieszki borowej, Z punktvi widzenia przeprowadzonych symulacji A można 

trpiktować Jako parametr wyznaczany z eksperymentalnej krzywej dyfrakcyjnej. 

Dla odbić symetrycznych l mało rozmytych złącz epitaksjalnych A jest bliskie ' 

odstępowi maksimów na krzywej dyfrakcyjnej^ v 
— « 

2.3, Dobór wielkości kroku I liczłw kroków 

Obliczenia numeryczne przeprowadzono na E M C R-32, wykonującej około 

100 000 operacji na sekundę. Korzystanie ze stosunkowo wolnej maszyny cŷ -

frowej ograniczało zakres przeprowadzanych obliczeń 1 stwarzało konieczność 

starannego przygotowania programu oraz właściwego doboru wielkości kroku 

całkowania i liczby kroków. 

Optymalna wielkość kroku l liczba kroków są ze sobą. povrlązane. W pier-

wszym rzędzie konieczne jest tu zapewnienie zbieżności i stabilności metody 

numerycznej. Z drugiej strony konieczne jest objęcie trójkątem A S P dostoteca> 

nego obszaru wokół Unii dyslokacyjnej; ważne Jest m.ln. wystarczające oddale-

nie ilnll A S od rdzenia dyslokacji, tak by pola odkształceń związanych z dys-

lokacją były na Unii A S możliwe do pominięcia z punktu widzenia wywoływa-

nych zmian kontrastu. 

W aktualnie wykonywanych obliczeniach (symetryczny refleks 333, promle-

niowanie C u K a ) przyjęto długość odcinka A P równą 200 m«". przy usytuowa-

niu dyslokacji na symetralnej A P . Długość A P Jest w przybliżeniu około dwi*-

krotnie większa od szerokości obrazu dyslokacji niedopasowania. 

Procedura stosowana do obliczania krzywych odbicia l wartości brzegowych 

była wyraźnie mniej wrażliwa na wielkość kroku niż procedura całkowania 
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równań Takagł w trójkącie A S P . T y m niemniej dla osiągnięcia większej dokład-

ności obliczanych v/artości brzegowych krok całkowania był dwukrotnie mniej-

szy od pionowego kroku całkowania przy obliczaniu kontrastuj. Taki sam krok 

stosowano przy obliczaniu wszystkich zamieszczortych w pracy krzywych te-

oretycznych. 

Średni ca^as obliczania kontrastu wynosił około 10 min, z czego przeszło 

połowa była zużywana na obliczenia funkcji a (pól deformacji). C z a s obli--

czania krzywe] odbicia złożonej z 3S0 punktów wynosił około 6 min. 

3, .ANALIZA 3 T A N U ' O D K S Z T A Ł C E Ń SIECI W W A R S T W A C H E P I T A K S J A L N Y C H 

3.1. Naprężenia I odkształcenia sieci w warstwach epitaksjalnych 

Z e względu na zastosowanie analizowanych tu zagadnień do praktycznego 

v/yinaczania współczynnika niedopasowania zostanie tu uwzględniona anizotro-

pia ośrodki. Uwzględnienie anizotropii ma tu bowiem Istotne znaczenie dla za-

pewnienia wystarczającej dokładności przy wyznaczaniu współczynnika niedo-

pasowania. , • 

Zagadnienie odkształceń sieci w przypadku anizotropowym było analizowa-

na m.ln. w pracach Reinharta i Tjcgana [75] oraz Kvkuhary i T a k a n o [23], 

Wcześniej analogiczne zagadnienie spaja/rych elementó%v lermobimetalicznych. 

kjyło rozpatrywane v/ przybliżeniu izotropowym przez" Timoshenkę [76 j . 

vsz>-stkich wymienionych pracach zastosowano przybliżanie znane w 

teorii gięcia cienkich prętów 1 płyt. W tym .orrybllżsnłu nakłada się, żę płasz-

cz'/ziTy prostopadłe do powierzchni płyty lub pręta pozostają po deformacji 

Płaszczyznami lekalnla proFtopadłymi do powierzchni, 

W dalsarj'm ciągu korzystać ¿dzlemy a wzorów na naprężenia podanych 

orzez Reinhardta 1 Logana [75] . W z o r y te odnosü.n ai« do lokalnego ukłndu 

wspóte zędł-iych z początkiem w płaszczyźnie rozdziału i osiami x i y równole-

glynl do powierzchni próbki. W takim układzie niezerowe będą Jedynie składo- -

naprężeń Ó ^ ^ 1 Ó ^ ^ (mamy do czynienia z płaskim, niejednorodnym sta-

nem ńapr<iŻGń w "płaszczyznach równoległych do powierzchnią warstwy). W roz-

patrywanych pęzez Reinharta i Logana prrypiidkach warstw o strukturze l<u-

blcznej na płaszczyznach ( l O O ) ponadto 

^ ' a- 3.3. 

Naprężenia odpowiednio dla warstwy 1 podłoża wyrażają się wzorami (dla sko-

kowego przejścia podłoże-warstwa) 

.3 • ,3 . 'w 
l.. l- z --2 / w p ^ 

' ' w - a T T v y r T " * 
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W e wzorach 3.2. i dalej indeksem "w" i "p" oznaczono wielkoBci odnoszą-

ce się odpowiednio do warstwy 1 podłoża, t^ 1 t^ oznaczają natomiast odpo-

wiednio gnibość łyarstwy i podłoża. Z kolei 

3.3. 

gdzie Sj^j ' ® 1 2 odpowiednimi ( w ukiadzie związanym z warstwą) składo-

wymi tensora podatności sprężystej, wreszcie Q> oznacza promień Icrzywizny 

warstwy. W przypadku, gdy krzywizna próbki jesi wywołana jedynie obecnoś-

' clą warstwy, o różnej "w" w stosunku do podłoża stałej sieci, możemy zapi-

sać: 

w p W p ^ 

3 
/ 

przy czym f^ oznacza tu efektywny współczynnik nłedqpasowania, tzn. rzeczy-

wisty współczynnik niedopasowania zmniejszony p udział deformacji plastycznej. 

Należy tu zaznaczyć, że w niektórych przypadkach o krzywienie rzecasy-

wlstej warstwy epitaksjalnej de.cyduje również stan dfuglej powierzchni podłoża, 

W takich przypadkach nie można stosować wzoru 3,4. 

Dla znalezienia odkształceń sieci, na podstawie prawa Hooke 'a można napi-

skć: 

2 z z • ° - ^ 3 1 ( 5 x x ^ S a ! ® zz 

gdzie Cy eą składowymi tensora sprężystości, natomiast fc-^j - składow^rnii ter>-

sore naprężeń/ Ponieważ w rozważanym przypadku 

Ti m ii 
•'xx Uyy 

otrzymujemy z 3.4. 

fe 
^ 3 1 ^ ^ 3 2 

^ ^ 3 
¡f. 
_ XX . 

3,6. 

3.7. 

gdzie dla wygody przyjęliśmy oznaczenie 

N 
ozn ^ 3 1 * ^ 3 2 

^ 3 3 
3.8. 

Jednocześnie 

XX 5.9. 

Komplet wzorów 3.1.;-3.9. pozwala na łatw.e .znalezienie wyrażeń na odkszta^ 

cenla, które jednak ze względu na skomplikowaną postać nie będą przytoczone.. 

Dla praktycznego korzystania z prStedstawlonych wzorów należy dokonać 

transformacji składowych tensora sprężystości, podawanych w tablicach dla ukła-

du związanego I z komórką elementarną, do przyjętego tu układu współrzędnych 

związanego z warstwą epitaksjalną. 
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Dla Pacianych w. niniejszej pracy warstw w płaszczyi^nie ( l l l ) występują-

ce w zamieszczonych tu wzorach stałe sprężyste można wyrazić przez pocte-

wane zwykle stałe C ^ ^ , C ^ ^ l C^^^ w sposób następujący: 

c ( l l l ) . i c + i c 
S i - 3 ^ 1 1 * 3 S a - 3 

• J 

( l i i ) 

( l l l ) 1 
^ 3 3 " 3 

Stąct otrzymujemy, podobnie ja w pracy Ftjkuhary 1 T a k a n o [23] 

. 2 4 
33 3 " ' l i * 3 ^ 1 2 * 3 ^ 4 4 ^ 

+ - 2C 
44 

^ 1 1 ^ -

Przyjmując dla krzemu [??] C^^^ - 16 ,57 • dyn/cm® 

dyn/cm2-*i C ^ ^ - 7 ,96 • l o H dyn/cm^-*'- otrzymujemy 

' ' - 0,44 

Dla porównania, dla warstw w płaszczyźnie ( l O O ) 

. - 0 ,71 

oraz w przybliżeniu izotropowym 

« N'- - . 0 ,36 -

3.10. 

3 .11. 

11 
- 6,32 • 10 

3.12. 

3 .13. 

3 .14. 

Przedstawione wzory na naprężenia l odkształcenia ulegają znacznemu 

•oazczenlu, j 

t-ytn przypadku 

uproszczeniu, gdy warstwa jest znacznie cieńsza od podłoża (t « t ) - w 
w p 

ot AZ, na podstawie 3.10. 

r.o-

w 

Xx_ 

3 .15 . 

' f !x* ^ ' e 
w 

•E^iz • -••-Nf 
w e 

3 .16. 

Naprężenia 1 odkształcenia występują więc w tym przypadku Jedynie w war-

stwie epitaksjalnej. 

dyn/cm^ - io "^ P a 
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3.2. Aspekt zastosowania pomiarów krzywych odbicia do wyzneczBnła współ-

czynnika niedopasowania sieclcweąo warstwy 1 podłoża 

Jednym z podstawowych zastosowań badań krzywych dyfrakcyjnych warstw 

epitaksjalnych jest wyznaczanie na ich podstawie rsecJiywistego współczynnika 

niedopasowania, określonego w sposób następujący: 

a — a 
f: - -li £ - 3.17. 

" p 

gdzie a ^ 1 a^ oznaczają odpowiednio stałe 6ieclo\ve materiału podłoża I war-

stwy. Występujący w poprzednim rozc}ziate efektywny współczynnik niedopasowa-

nia f^ oznacza rzeczywisty współczynnik niedopasowania pomniejszony o skład-

nik związany z wystąpieniom deformacji plastycznej. Przy założeniu istnienia 

sieci dyslokacji niedopasowania położonych w średniej odległości "1" od siebie, 

można w przybliżeniu przyjmować 

f . f _ — ^ 3.18. 

gdzie bj jest składową wektora .Burgersa w kierunku prostopadłym do llnll dys-

lokacyjnej w płjaszc^źnle rozdziału (efekty .vną z punklu widzenia uwalniania 

naprężeń) , Hatomlast współczynnik "a " uwzględnia występowanie dyslokacji nie-

dopasowania w kilku kierunkach. W przypadku warstw o orientacji ^111^ -, gdy 

możliwe '?ą trzy klft-runkl dyslokacji niedopasowania a -

N a podstawie zmierzonych krzy\-/ych dyfrakcyjnych w pierwszej koleinoścl 

jest w y z n a c z a n a różnica kątowa warunków Bragga dla warstwy 1 podłoża. Dal-

sze znalezienie na |bJ podstawie %vspółczynnika niedopasowania wyniaga przyję-

cia określonego modelu odkształceń elastycznych. 

W o g ó l n y m przypadku refleksu asymetrycznego różnica kątowa warunków 

Bragga dla podłoża i warstwy jest sumą przyczynku od różnicy odległości ml»^ 

dzypłaszczyznowycti i powstającej pod wpływem naprężeń dodatkowej dazoKen-

tacji płaszczyzn odbijających. Przedstawiono to schematycznie na ryati:ikii 4. 

M o ż n a wykazać , że przy omawianych wcześniej założeniach upraszczających 

dotycziycych odkształceń; zmiana kąta nachylenia płaszczyzn odbijających od 

płaszczyzny w arotwy będzie równa 

Ą sin 2 ip U + N ) • 3-19. 

gdzie N jest podane we wzorze 3.8. Analogicznie można znaleźć, że związana 

z deformacją zmiana odległości mlędzyplaszczyznowych płaszczyzn nachylo-

nych pod kątem ^ będzie równa 

. [ s l n ^ l f d . N ) - N ] 3.20. 
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Rys, 4 

a ) Schemat deformacji sieci w warstv/ach epitaksjalnych 
b ) Rysunek objaśniający wyproV/adzenie wzorów 3.19.-3.21. 

(linią przerywaną zaznaczono stan sieci po defoiroacjl) 

Sumaryczna różnica warunków Bragga dla warsłwy 1 podłoża A O wyraża 

się wzorem 

-

.t: i sin 2 9 ( l + N ) ( 
XX, ' 

3.21. 
- XX w AJlp 

Wyzjnaczanie współczynnika niedopasowania z przedstawionych wyżej wzorów 

3.1.-3.21. może być ogólnie dość złożone. Ulega ono znacznehiu uproszczerilu 

w dwóch przypadkach: 

- gdy wykrz>'wicnie próbki jest spowodowane Jedynie obecnością warstwy i moż-

na stosować wzór 3.4. - w tym przypadku najlepiej jest wyznaczać ek.sperymen-

talnle promień krzywizny. Postępowanie takie pozwala na eksperymentalne 

uwzględnienie wpływu deformacji plastycznej bez konieczności przybliżone'go 

oszacoivywania f^; 

~ gdy grubość podłoża jest znacznie większa od grubości warstwy. W tym . 

przypadku 

A G p w 18 - [SLN^ S ' ( l + N ) - N J - I 3in t ę ( l + N ) f^ 3.22. 

Dalsze uproszczenie można uzyskać w przypadku stosowania refleksów sy-

metrycznych, gdy Y - O. Otrzymuje się w ó w c z a s 
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_ 
A S p w ~ 1 

f c t g © 
1 + N 

n przy braku dyslokacji niedopasowania 

f -

3 .23 . 

3 .24 . 

N a marginesie wypada z a u w a ż y ć , że A © ^ ^ dane wyrażeniem 3.22. jest jedno-

cześnie równe współczynnikowi A w e w z o r z e 3 .16 . 

4, P R Ó B K I 

4.1. Powstawanie dyslokacji niedopasowania 

Istriiejące prace teoretyczne dowodzą , że powstawanie dyslokacji niedopaso-

wania jest możliwe dopjero po przekroczeniu pewnej kryiycznej grubości naroś-

niętej warstwy epitaksjalnej. T a grubość krytyczna zależy w pierwszym rzędzie 

od wartości współczynnika niedopasowania 

Matthews [82^ zaproponował d w a podstawowe mec^ianizmy poślizgowe iormo-

wania sią dyslokacji, niedopasowania, możliwe, w warunkach ciągłego wzrostu 

warstwy epitaksjalnej. P ierwszy z nich zakłada powstawanie dyslokacji niedopa-

sowania z dyslokacji przechodzącej przez podłoże 1 warstwę. P o d wpływem na-

prężeń następuje zaginanie się i poślizg odcinka dyslokacji znajdującego się 

V/ warstwie. Poślizg ten następuje w płaszczyźnie poślizgu nachylonej powierz-

chni warstwy epitaksjalnej. Dru.gi, podany przez Matthewsa, sposób formowania 

się dyslokacji niedopasowania polega na podobnym rozwijaniu znajdującej się 

w warstwie półpęlli dyslokacyjnej. O b a sposoby przedstawiono schematycznie 

na rys. 5, W obu przypadkach dyslokacje niedopasowania muBzą mieć wektor 

Burgersa nachylony do powierzchni warstwy. 

Warstwa 

PodTołe 

R y s . 5. M e c h a n i z m y formowania się dyslokacji niedopasowania podane 

przez Matthewsa 
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w tGorli Mntthewsn uzyskuje si«^ naslepujcjce o s z a c o w a n i e grubości krytycz-

gdzie i jest współczynnikiem niedopasowania , b - długością wektora Burgcrsd, 

V - współczynnikiem Poissona , A - kątem między wektorem Burgersa e prost-^̂  

prostopadłą do linii dyslokacyjnej w płask^czyźnie rozdziału, a CK jest kątem 

między wektorem Burgersa a kierunkiem linii dyslokacyjnej. 

Badania eksperymentalne prowadzone n a różnych materiałach w dużym stop-

niu potwierdzają sugestie Matthew.sa. Dla warstw krzemowych wyniki potwierdza-

jące teorię Matthewsa można znaleźć w pracach Sugity, T a m u r y i in. [l , 

oraz Blanca [s] . P o d o b n e wnioski u z y s k a n o na podstawie prac prowadzonycl-i 

w I T M E [35, 37, 3 8 j . 

Niektóre d o w o d y potwierdzające teorię Matthev/sa, uzys-

kane przy zastosowaniu metod topografii odbiciowej, będą omówione w dalszej 

części niniejszej pracy. 

Należy z a z n a c z y ć , że powstawanie dyslokacji niedopasowania stanowi w 

pewnej mierno procC-s przypadkowy - w g teorii Matthewsa konieczne jest tu 

wcześnie jsze znalezienie się w o b s z a r z e warst\vy dyslokacji, lub pętli dyfelo-

kacyjnej o odpowiednim wektorze Burgersa . Wyniki doświadczalne wykazują, ż e 

przy dużej staranności obróbki powierzchni i odpowiednim prowadiseniu procesu 

epitaksjalnego możliv/e jest z n a c z n e przekraczanie grubości krytycznej be? 

powstawania dy slokacji niedopasowania [4, 3 7 ^ . 

4 .2 . Przygotowanie próbek 

Przedstawione w niniejszej pracy \v>'niki zostały u z y s k a n e w większości no 

specjalnie przygotowanych pod kątem badań spektrometrycznych warstwach na 

podłożach o grubości 1,5 mm. 

Wszystkie bodane próbki zostały przygotov/ane w Zakładzie Epitaksji I T M E . 

Warstwy epitaksjalne otrzymywano metodą epitaksji z fazy ga?;owej w proctłsie 

redukcji SiCl^ wodęrem [83, 84J . S t o s o w a n o temperatury procesu w granicach 

I t 2 5 - r l 2 0 0 " c oraz prędkość wzrostu ok. 1 ;jm/min. N a niektórych próbkach 

pierwsze partio n a n o s z o n o z prędkością 0 ,4 pm/min. P r o c e s epitoksji prowadzo-

no w reaktorze poziomym. 

Podłoża zastosowano do nakładanie wszystkich b a d a n y c h warstw były wyci-

nane z monokryształów bezdysIoUacyjnych , otrzymywanych w Zakładzie Mono-

krystałizacji K r z e m u I T M E . Pov/ierzchriie próbek prsrygotowywano p r z e z polero-

wanie mPchaniczno-chemic7.ne w Zakładzie Epitaksji I T M E . Dodatkowo w pier-

w s z y m stadium procesu epitaksji p r z e p r o w a d z a n o trawienie v/ gnzowj 'm HCl , 

zdejmujące warstwę nk. .5 /jm. 

R ó ż n i c a stałych sieciowych podłoża i warstwy w b a d a n y c h próbkach była 

wywołana różnym poziomem domieszkowania . W w iększośc i p r z y p a d k ó w jako 
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domieszka był stosowany bor, a jedynie pojedyncye wyniki pochodzi^ z próbek 

o'omie.si' kowfłnych antymonem i fosforom. 

W z g l ę d n a zmiana stałej .sieciowej materiału wywołana domieszkowaniem może 

być określona na poristnwie p^^ybłiżone^o wzoru [20, 7 4 

R I l i N d \ 3 c 
• S i 

4 .2 . 

udzie N . i N _ . o znacza ją odpowiednio koncentracji; atomów domieszki i krze-
d 01 

mu natomiast R , i R^, . - promienie jonowe atomów domieszki i krzemu. 
2 2 T ^ 

Przyjmując wartości => 5 • 10 atomów/cm-^', R _ . 1 , 26 A oraz dla 

o —24 

domieszki boru R ^ - 0 , 88 A uzyskuje się wartość ¡3 równą -4,39 • 10 cm /fi-

lom. D o m i e s z k a boru wy\Aoluje spośród najczt^aciej stoGoweinych największe zmia-

ny stiiłej sieci. M a ona jednak w a ż n e znaczenie praktyczne jako główna domie-

s z k a typu p, sto.sowana w technologii elementów półprzewodnikowych. 

Zestawienie b a d a n y c h próbek (serii p r ó b e k ) , na których u z y s k a n o TA,ynik) 

omawiane w niniejs zej pracy zawiera tabela 1. P o d s t a w o w e wyniki dotyczące 

kontrastu w metodzie spektrometru dwukrystalicznego uzy.skano r.a próbkach z 

serii 1 - warstwach n iedomieszkowanych o grubości 1 2 pm na podłożach silnie 

d o m i e s z k o w a n y c h borem o koncentracji boru w granicach l,35-rl,5.10^^ atomów/ 

/cm3. G r u b o ś ć warstwy epitaksjalnej dla tych próbek jest nieco w i ę k s z a od 

grubości krytycznej, o s z a c o w y w a n e j w g w z o r u 4 ,1 . na około 1 0 

Wyniki u z y s k a n e n a pozostałych próbkach stanowili z asadn iczo uzupełnienie 

dJa dyskusji niektórych zagadnień. T a b . 1, oprócz podslawowycłi parametrów 

podłoża i procesu , zawiera s zereg parametrów, określonych na podstawie opisa-

nych dalej badań . Szczególnie dotyczy to promienia krzywizny, mierzonego z a 

pomocą kamery L a n g a lub o s z a c o w a n e g o na podstawie szercikości obra-.?u dle 

metody .spektrometru dwukrystalicznego. 

.0. B A D A N I A K R Z Y W Y C H O D B I C I A W A R S T W E P I T A K S J A L N Y C H 

5.1 . Uwagi dotyczące eksperymentu 

I.stotnym problemem przy badaniach war.stw epitaksjalnych za pomocą .spektro-

metru dwukrystalicznego jest wygięcie próbek. Wygięc ie lo jest nieuniknioną kori-

cekwencją różnicy stałych sieciowych podłoża i próbki. W przypadku topografii 

realizowanej na spektrometrze dwukrystalicznym wygięcie powoduje drastyczne 

ograniczenie szerokości o d w z o r o w y w a n e g o pola. P r z y bodaniach krzywych odbi-

cia wpływ krzywizny jest mniej krytyczny, aJe również bardzo istotny. P o w o d u j e 

on poszerzenie maksimów krzywych i zacieranie istotnych efektów dyfrakcyjnych. 

P o s z e r z e n i e A w krzywych podwójnego odtjicie, zw iązane z krzywizna , jest 

v; przybliżeniu równe _ I 

A w " - ^ 5 .1 . 

ęd^io 9 Jest promieniem krzywizny próbki w płaszczyźnie dyfrakcji, natomiast Iĵ  

poziomą .•»zeroko.ścią pola próbki oświetlanego wiązką promieniowania. http://rcin.org.pl
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Minimalna s z e r o k o ś ć wiązki jest ograniczona wielkością sygnału n iezbędne-

go dla rejestracji krzywej o r a z s z e r o k o ś c i ą frontu falowego, k o n i e c z n ą dla two-

rzenia się m a k s i m ó w pobocznyci-i. O g r a n i c z e n i a wynikające z tego drugiego ty-

tułu były a n a l i z o w a n e p r z e z Battermanna 1 Hildebrandta [as } . 

N a podstawie u z y s k a n e g o d o ś w i a d c z e n i a m o ż n a stwierdzić, że przy rejestra-

cji k r z y w y c h Sll"^, -333®*^ możliwe było ograniczenie s z e r o k o ś c i wiązki d o 

około 0 ,2 mm. P r z y promieniach k r z y w i z n y w i ę k s z y c h niż 6 0 m zapewniało to 

ograniczenie p o w i ę k s z e n i a s z e r o k o ś c i połówkowej d o 1" . 

5 .2 . Przykłady eksperymentalnych k r z y w y c h odbicia dla warstw epitaksjalnych 

Przykłady eksperymentalnych k r z y w y c h dyfrakcyjnych dla warstw epitaksjal-

n y c h o różnej grubości przedstawiono n a rys . 6 , 

a) 

R y s . 6 . Eksperymentalne k r z y w e dyfrakcyjne w układzie 

5 1 1 ^ , - 3 3 3 ® dla warstw epitaksjalnych o^różnej 

grubości : a ) t^ . - 4 0 ;jm 

' w niniejszej p r a c y zastoso ^ r t m o -»»prowadzoną p r z e z Rennlngera [ 4 9 ] konwor»-

cję zapisu układów spektrometru dwukryslal ieenego 

27 
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b) 

b ) t . w - 20 

c) 

c ) - 13. 

ùe 

2S 
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d) 

A 8 

d ) t.^ - 1 0 ^ m 

¿e 

e) t^ - 5 
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f) 

9) 

f) t^, - 3 Mm 

1* 

W 

P 

(1 

&e . 

g) t^. - 1 pm 
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S ą fo k r z y w e dla p r ó b e k z serii 3a , 3b , 3c, 3d, 3o i I b o g r u b o ś c i a c h 

we>-slw o d p o w i e d n i o 1, 3 , 3, 10 , 1 3 , 2 0 i 4 0 pm . W s z y s t k i e próbki miały po-

d o b n y układ d o m i e s z k o w a n i a , z d u ż ą koncentracją domieszki boru w podłożu 

i praktycznie n i e d o m i e i . z k o w a n ą w a r s t w ą . Witslko&ć w s p ó ł c z y n n i k a n iedopaso-

wania w s z y s t k i c h p r ó b e k była r ó w n i e ż zbliżona. E k c p e r y m e n t a l n o kr»rywe za-
• ' ' V 

rejesti-o-.vano w układzie R e n n i n a e r o spektrometru dwukry-staliczr-.ego .''ilJ , 

- 3 3 3 ^ , N a p i e r w s z y m krysztale s t o s o w a n o a s y m e t i y c z n y refleks 5 11 z kątem 

»wejścia promieniowania rówriym S k a l a intensywności n a p o s z c z e g ó l n y c h 

v\ykreEach nie jest z a c h o w a n a . 

N'a k r z y A ^ c h m o ż n n z a u w a ż y ć wy3tępov/anle rozdzielony c h m a k s i m ó w dy-

frakcyjnycł-i w a r s t w y 1 podłoża , o d d a l o n y c h od .siebie o 19-Í-23". .Tedynie ne 

krzywej dla w a r s t w y o grubości 1 >jm m a k s i m u m warstwy jest o d d a l o n e o d 

niakaiinum p o d ł o ż a tylko o 1 0 " . M a k s i m a oddalone o d podłoża , o d p o w i a d a j ą c e 

niniejszym odległościom p ł a s z c z y z n odbijających znajdują się po stronie więk-

s z y c h kątów poślizgu . 

S z e r o k o ś ć p o ł ó w k o w a m a k s i m ó w dyfrakcyjnych podłoża jest n a w.<=2,ystklcti 

k r z y w y c h zbl iżona i z a w i e r a się w granicacli 2,<H-3,e". Jest o n a o 0 , 4 - : V 

wic,ksza o d uzy&kiwariej w s t o s o w a n y m układzie s z e r o k o ś c i połów^kowej krzy-

w y c n dla m o n o k r y s z t a ł ó w k r z e m u o dużej doskonałości , v/>'nosząc:ej około 2,.')". 

O b s e r w o w a n e niewielkie p o s z e r z e n i e m a k s i m ó w od podłoża jest prijwdopodob-

nie wynikiem w y g i ę c i a próbek , g d y ż tego rzędu p o s z e r z e n i e m o ż n a uzy .^kać 

z e W z o r u 5 . 1 . dla promieni kr2rywlzny p r z e d s t a w i o n y c h w tabeli 1 . 

Miei-ł.one eksperymenteilnie promienie k r z y w i z n y badniyctł p r ó b e k zawierają 

się w g r a n i c a c h 60-rl500 m. S ą to warto.ści c z ę s t o różne od ob l iczanych z e 

w z o r u 3 . 4 . P.ikt ten m o ż n a wytłumaczyć stanem odwrotn--; strony podłoża . 

Jak s twierdzono w y k o n u j ą c b a d a n i a k r z y w y c h dyfrakcyjnych drugiej strony 

b a d a n y c h p r ó b e k , występuje tam c z ę s t o w a r s t w a epitaksjalna o s t o s u n k o w o du-

¿fj doskonałośc i . K r z y w e dyfralccyjne drugich stron płytek meją c z ę s t o b o w i e m 

p o d o b n e d w a m a k s i m a dyfrakcyjne jak w a r s t w a właśc iwa , a s z o r o k o ś c i łych 

m a k s i m ó w nie p r z e k r a c z a j ą 4 " , Jak m o ż n a p r z y p u s z c z a ć w s p o m n i a n a prirypad-

ko\Viï w a r s t w a epitaksjalna powstaje z polikrystedlcznego k r z e m u , jakim p o k r y w a 

•się grafitowy grzejnik reaktora. P o n i e w a ż jest uży^vany d o lego celu k r z e m 

l i iedonUeszkowany , w s p o m n i a n a w a r s t w a w aktualnym p r z y p a d k u przycj^ynia się 

do zmnie jszen ia w y k r z y w i e n i a s p o w o d o w a n e g o war.stwą epitaksjalną ( z wyjąt^ 

kicm n a j c i e ń s z y c h warstw , dla których s a m a p o w o d u j e Istotne wygięcie w 

priiociwną stronę ) . 

O p r ó c z wygięc ia próbek , c zynnik iem wpływającym n a p o s z e r z e n i e l-.rzywych 

dyfrakcyjnych m o ż e b y ć o b e c n o ś ć innych defelitów sieci krystalicznej - dyslo-

kacji n iedopa .sowania , segregacj i d o m i e s z e k i wlracoń . Prawdopodobi i io m a to 

.Tiicjsce dla k r z y w e j dyfrakcyjnej próbki z serii I b , o grubości warstv/y równej 

•iO g d z i o obï ;erwuje się s z c z e g ó l n i e d u ż e poszerzeni«» m a k s i m ó w , a z\vłasz-

c z a m a k s i m u m dyfrakcyjnego w a r s t w y . P r ó b k a ta z a w i e r a z n a c z n ą koncentrację 

dyslok.icji n i e d o p a s o w a n i a , 
3 1 
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N a k r r y w y c h odbić warstw o ytuboiciaclT 13 , 1Q 5 i 3 aą widocz.ne 

dodatkowe maksima interferencyjne. M a k s i m a te są znacznie wyraźniejsze w 

o b s z a r z e między maksimami głównj-^mi, ciioć w y r a ź n e ślady maksimów interfe-

rencyjnych są widoczne również po przeciwnej stronie maksimum głównego 

warstwy. W miarę zmniejszania się grubości badanyc-h warstw obserwuje sir̂  

malenie wysokości ' i wj^dłużanle się okresu maksimów pobocznych . S ą to efek-

ty p r z e w i d y w a n e p r z e z teorię d y n a m i c z n y dla dyfrakcji w cienkim krysztale 

(patrz np. praca Battermanna i Hildebrandta (ssj ) . 

P o k a z a n e na rysunku 6 krzywe eksperymentalne są zbliżone do uzyska-

nych p r z e z Pukuharę i T a k a n o [23J oraz Korodę i inn. [24] . w aktualnym 

przypadku przedstawiono k r z y w e dla większej liczby warstw o różnych gru-

bościach . 

W uzupełnieniu na rysunku 7 p o k a z a n o k r z y w ą dyfrakcyjną próbki z ^erii 

l a w układzie 5 3 7 ^ , - 5 3 1 ^ , w jakim p r o w a d z o n o c z ę ś ć badań topograficznych. 

W tym p r z y p a d k u na pierwszym krysztale stosowano silnie asymetrycrine od-

bicie 5.31 z kątem wejścia ok. 4 ° . K r z y w e dyfrakcyjne w tym układzie są 

dość zbliżono do u z y s k i w a n y c h v/ układzie 5 1 1 ^ , -333^'. Dotyczy lo szc?.egól-

nie szerokości maksimów głównych i nachylenia Ich z b o c z y , co decyduje o 

czuło.ści metody topograficznej realizowanej w takim układzie. 

AG 

•Rys. 7. Eksperymentalna k r z y w a dyfrakcyjna w układzie 
—'S/ V 

531 , -531 próbki z warstwą o grubości t , - 1 2 /.nn 

5 .3 . O c e n a zgodności k r z y w y c h teorety^cznych i eksperymentalnych 

Przy obliczeniach krzyv/ych teoretycznych nie przeprowadzono ścisłego do-

pasowania k r z y w y c h teoretycznych i eksperymentalnych. Wynikało to z ograni-

c z e ń dostępnego c z a s u wykorzystania m a s z y n y cyfrowej. Nie 'wydawolo się !o 

ponadto celowe z uwagi na następująco czynniki ograniczające możliwość do-

kładnego d o p a s o w a n i a k r ś y w y c h doświadczalnych i teoretycznych: 

.•JZ 
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, występowanie w realnycli próbkacti odstępstw od nakładanego przy oblicze-

niach modelu jednowymiarowej deformacji. Odstępstwa te sa szczególnie 

związane z segregacjami domieszek, dyslokacjami, wygięciem 1 innymi defuU-

tomi sieci; 

- zakładany wyidealizowany opis profilu złącza; 

- ograniczenie frontu talowego przy mierzeniu krzywych ekspei-ymentalnych. 

Porównanie zakładanego profilu teoretycznego, i typov/ego profilu ekspeiy-

mentalnego, mierzonego metodą czterosondową na szlifie skośnym [33] 

(próbka z serii 3 a ) p o k a z a n o na rysunlcu 8, 

a) . b) 
d l »«-ę ó 

» 20 25 M jjm 

R y s . 8 

a ) Porównanie rzeczywistego profilu złącza mierzonego metodą 
czterosondową na szlifie skośnym - 20 /Jm) 

b ) i profilu teoretycznego dla zakładanej temperatury procesu 

1200'3C 

/ , 
Juk widać, zgodność jest dostateczna l usprawiedliwia zakładane przybliżenie. 

Przeprowadzone obliczenia kr-rywych teoretycznych miały na celu ogólne 

sprawdzenie słuszności teorii i poprawności działania programu numerycznego . 

W dalszym etapie, pod kątem zastosowań pomiaróv/ krzywych odbicia do użyt-

kowych badań warstw epitaksjalnych, przeprowadzono szereg obliczeń krzy-

v/ych dlŁ różnego stopnia rozmycia profilu złącze. Miały one na celu m.ln. 

oszacowanie zauważonego przez F''ukuharę l T a k a n o efektu zmniejszania się 

odstijpu kątowego maksimów krzywej w stosunku do rzeczywistej różnicy wa-

runków Bragga podłoża i warstwy. 

Teoretyczne krzywe odbicia obliczano dla promieniowania C u K(x ^ i syme-

Irycznego refleksu 333 , zarówno dla przypadku gdy odległości międzypłaszczyz-

r.owe w warstwie są mniejsze niż w podłożu, jak l odwrotnego. Przykłady krzy-

^v^'ch dla worsiw z więksarymi odległościami międzypłaszczyznowymi, wraz 

3:ł 
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z z a W a d a n y m i profilami teoretycznymi złącz przedstawiono na rysunku 9. 

a ) C) 

R y s . 

-K) 

Teorotjrcznfe krzywo odbi-

cia dla warstw epitaksjalnych 

o różnej grubo.4cl 

a ) t. >=30 (irn, 

b ) t - 12 urn, 
w ^ ' 

-) t - 5 
' -w 

pm 

( zero skali kątowej odpo-

wiada warunkowi BraGga dla 

podłoża) 

Porównując k r z y w e 9c i 7e oraz 9h i 7c można stv/ierdzić dość dobrą zgod-

ność krzywych teoretycznych i eksperymentalnych, biorąc pod u w a g ę skoiic zo-

ną rozbieżność wiązki analizującej i wygięcie próbek. S zczególnie dobra zgod-

ność krzywej eksperymentalnej i teoretycznej jest w idoczna dla grubości war-

stwy 5 /im, g d y okres maksimów p o b o c z n y c h jest znacznie wii^kszy od rozbież-

ności wiązki analizującej. Tlementy k r z y w y c h odbicia nie zacierane p r z f z roz-

bieżność wiązki analizującej, takie jak proporcje maksimów głównych, c.7.y poło-

żenie rnaksimóy/ pobocznych , są z g o d n e również dla w i ę k s z y c h grubości warstw. 

N i ż s z a w y s o k o ś ć maksimów p o b o c z n y c h no krzy\vych eksperynienialnych 

jest prawdopodobnie y.ynikiem obecności w warstwie naprę.',eń ścinających, 

związanych z segregacjami domieszek i innymi defektami. 

M a k s i m a p o b o c z n e występują na krzywych teoretycznych po o b y d w u stro-

nach .-naksimum głównego warstwy. P o stronie zov-nętrznoj nia^ksimum ¿".łównetJo 

w o r i K / y aą one jednak kilka do kilkunastu razy mriiejsze niż w cbsx,f(r/.o 

.11 
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miąclzy maksimami głównymi. M o ż n a również z a o b s e r w o w a ć nakładanie się 

maksimów pobocznych na maksimum podłoża, powodujące nieregularności pro-

filu wierzchołka. 

5.4. W p ł y w rozmycia złącza epitaksjalneso na profil krzywej odbicia 

Badania wpływu rozmycia profilu złącza epitaksjalnego na przebieg teore-

tycznych krzywych odbicia przeprowadzono dla przypadku warstw o mniej-

szych odległościach międzypłaszczyznowych w warstwie. Przyjęcie odwrotne-

go układu byto podyktowane praktyczną potrzebą oceny błędu przy w y z n a c z a -

niu współczynnika niedopasowania w tego typu warstwach [35-373 . Wnioski 

u z y s k a n e na podstawie tych obliczeń stosują się również dla przeciwnego 

znaku niedopasowania . K r z y w e różniące się znakiem niedopasowania (rys. 9c 

i lOfi) są w dużym stopniu zwierciadlanym odbiciem. 

Wpływ rozmycia badano na k r z y w y c h dla warstw o .grubościach 5 i 1 0 ^ m . 

Dla każdej grubości obliczano kilka krzywych , odpowiadających następującym 

wartościom w^: 

a ) wartości w^ odpowiadającej, wzrostowi warstwy epitaksjalnej z s z y b k o ś c i ą 

1 ^im/min w temperaturze 1 2 0 0 C , 

b ) wartości w^ 5-krotnie w y ż s z e j niż w punkcie a ) , co odpowiadałoby np. 

25-krotnie wolniejszemu wzrostowi warstwy, 

c ) wartości w 10-krotnle w y ż s z ej niż w punkcie a ) (tylko .dla grubości war-

stwy 10 p m ) . 

U z y s k a n e krzywe przedstawiono na rysunkach 1 0 i 11 . Charakterystyczne 

zmiany krzywych odbicia, pojawiające się w miarę wzrostu rozmycia profilu 

złącza, lo podniesienie się tła w o b s z a r z e między maksimami głównymi i osła-

bienie się maksimów pobocznych po zewnętrznej stronie maksimum warstwy. 

Amplituda maksimów pobocznych w o b s z a r z e między maksimami główńyml sta-

je .Ęię w iększa . 

Podniesienie się tła w o b s z a r z e między maksimami głównymi jest związane 

z w i ę k s z ą szerokością strefy przejściowej między podłożem i warstwą. 

Odstęp kątowy makslfnów głównych krzywych przedstawionych na lysun-

kach lOa, l l a i b, podobnie Jak dla omawianych wcześniej krzywych pokaza-

nych na rysunku 9, jest bardzo zbliżony do zakładanej w obliczeniach różni-

cy w a r u n k ó w Bragga podłoża i warstwy, w y n o s z ą c e j 20 " . Różn ice nie prze-

k-roczoj^i 0 , 25 " . Należy z a z n a c z y ć , że ze względu n a zakłócenia profilu wierz-

chołka maksimum podłoża o d l e ^ o ś ć maksimów należy w y z n a c z a ć dla położenia 

środków szerokości połówkowej. N a krzywej przedstawionej na rysunku l O b 

odstęp maksimów głównych jest około 1 , 5 " mniejszy od różnicy w a r u n k ó w 

IHriiuaa. Przesunięcie dotyczy tu głównie maksimum dyfrakcyjnego warstwy, 

.lofat ono prawdopodobnie związane z tym, że n a odpowiadającym tej krzywej 

profilu złącza obserwuje się gradient odległości m l ę d z y p ł a s z c z y z n o w y c h zaraz 

pr^Ty powierzchni warstwy. 
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R y s . 10. Teoretyczne krzywe odbicia dio warstw epitak-sjalnych 

o grubości ñ ;jm i różnym stopniu rozmycia złącza 

w r a z z odpowiadającymi im profilomi złącz 

a ) w^ - 0 , 20 p m (wartoćó odpowiadająca lypov/yni 

proce.<5om epitnk.sjolnym w tomp. 1200^^0) 

b ) w^ - 1,4 5 Mm 

N o krzywej pr y.ed stawionej na rysunku 13 c trudno jest wyodrębnić mak i-

mum główne warstwy. Jecłnocześnie na zołączonym profilu trudno v"yor|i-,jli_ 

nić wyraźriy ob.szar wai-.slwy. 

Jak m o i n a łatwo oszacować błąd 0 , 2 5 " wynikejący z przyjęcia zu różnicę 

warunków Dragga podłoża i warstwy odstępu kątowego maksiaiów nie powoduje 

błędu w wyznaczaniu współczynnika niedopasowania większego niż 2-10~ . 

JesI lo wartość w większości przypadków całkowicie możliwa do pominięcie. 
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Rys . 11. Teoretyczne krzywe odbici.ii dla warstw epiluksjałnycti o gru-

bości 10 pm i różny.-n stopniu rozmycia złącza wraz z ocipc-

wiadojwcymi im profilami złącz 

a ) w^ - 0 ,41 î tn (wartość odpowiadająca typowym proce-

som epitaksjalnym w t«?nip. 1 2 0 0 ® C ) 

b ) rtY - 2,0 5 ¡jm 3" 

c ) - 10 /^m 
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5.5. O c e n a rzeczywistych odkształceń warstw epitaksjalnych 

Zgodnie z wzorami 3 .19 . 1 3 . 20 . przyczynek do różnicy kątow»ij warunków 

Bragga podłoża 1 warstwy, z w i ą z a n y z dezorientacją p ł a s z c z y z n odbijających, 

zależy od z n a k u ip w przeciwieństwie do przyczynku z w i ą z a n e g o z różnicą 

stałych sieciowycti. W y n i k a stąd wniosek , że dla refleksów typu v odległość 

maksimów podłoża i warstwy będzie w i ę k s z a o podwójną odległość wzajemnej 

dezorientacji p ł a s z c z y z n odbijających podłoża 1 warstwy niż na reflekr.acti ty-

pu R . Ż e tak jest w istocie d o w o d z ą krzywe eksperymentalhe, przedstawione 

V V V R 
n a rysunku 12 , u z y s k a n e w układach 5 1 1 , -511 oraz 5 1 1 , -511 na płylce 

z serii la . b l 

W X 

R y s . 12 . Porównanie eksperymentalnych krzywych dyfrakcyjnych 

dla próbki z serii l a 

a ) w układzie 51l"^, - 5 1 1 ^ 

b ) w układzie 5 1 l \ - 5 1 1 ^ 

Przedstawione 'Aryżej własności różnych refleksów asymetrycznych zostały 

przez autora wykorzystane [39] d o bezpośredniego pomiaru kąta międzypłasz-

c z y z n o w e g o dla -próbek' o orientacji Schemat metody Jest przedstawiony 

na rysunku 13 . 

Pomiar Jest realizowany w d w ó c h cyklach. W pierwszym cyklu pomiarowym 

rejestrowano k r z y w ą 333®, - 5 1 1 ^ , obracano teodolit o kąt zbliżony do ^ i re-

jestrowano krzywą 333® , -333^^. Następnie obracano próbkę o 1 8 0 ° wokół osi 

prostopadłej do powierzchni (osi pomocniczej uchwytu próbek) i w y k o n y w a n o 

drugi cykl pomiarowy. W drugim cyklu rejestrowano kolejno l^rzywe 3 3 3 ^ , 

-333® i 333®, - S i l ' ' . 

W trakcie pomiaru są mierzone kolejno początkowe i końcowe punkty każ-

dej rejestrowanej krzywej. N a podstawie tych kątów i zarejestrowanych krzy-

w y c h w y z n a c z o n o kąty-między odpowiednimi maksimami kolejnp rejestrowonych 

krzywych , z a z n a c z o n e na rysunku 13 Jako (ę ^ ^ (p (ę 
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Rys . 13. Schemat wyznaczania, Icąta miądzypłaszczyznowego 

Przy uwzględnieniu refrakcji można uzyskać następujące wzory, pozwala-

jące na wyznaczenie kątów międzypłaszczyznowych w podłożu ^ ^ 1 warstwie 

9 w = 

y w l 
+ 

y w 2 1 

• « e C ^ o ) 

fsini® - sin i® + 1 P V 

i fw - 2 4 sin 2 • « e C ^ o ) .sin(© + T sin [© - ł, ) 

+ 
1 

• « e r ^ o ) 

rsin(® - <f ) sini @ 
- 2 ~ 4 sin 2 • « e r ^ o ) Lsin(© + ) sini @ - l 

5,2. 

O dokładności wyznaczenia kąta międzypłaszczyznowego za pomocą przed-

stawionej wyżej metody decyduje wielkość przesunięcia punktu padania wiązki 

na powierzchnię kryształu przy rejestracji kolejnych krzywych w każdym cyklu. 

Dla ograniczenia wspomnianego przesunięcia opracowano następujący sposób 

postępowania: 

- za pomocą katetometru wprowadzono powierzchnię próbki w oś teodolitu z 

dokładnością 0,05-r0,l ^m; 

- dla refleksu z mniejszym kątem poślizgu, ód którego zaczynano każdy 

cykl, ustawiono przez kontrolowany ruch translacyjny lampę rentgenowską, 

tak aby wymusić przechodzenie wiązki przez ustawioną za pomocą katetome-

tru szczelinę. Zapewniało to dokładność padania wiązki na oś obrotu rzędu 

0,2-i-0,5 mm. 
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M o ż n a w y k a z a ć (patrz pełny tekst rozprawy doktorskiej autora), że przy 

promieniach krzywizny w iększych niż 30 m, błąd związany z przesuwaniem 

się punktu padania wiązki nie powinien przekroczyć 1" . Podobnej wielkości 

bład wynika z zastosowanego przybliżenia efektów refrakcyjnych. 

Pomiary kąta m i ę d z y p ł a s z c z y z n o w e g o między płaszczyznami ( l l l ) i ( 5 1 l ) , 

p r z e p r o w a d z o n e na próbce z serii l a dały następujące wyniki (odpowied-

nio dla warstwy 1 podłoża) 

^ ^^ - 3 8 , 9 4 0 6 ° + 0 , 0 0 0 2 ° 

,„ - 3 8 , 9 4 2 5 ° + 0 , 0 0 0 2 ° 
Y P ~ 

Dla porównania wartość teoretyczna kąta ^ dla sieci niezdeformowanej wyno-

si 3 8 , 9 4 2 4 ° . Jak widać w y r a ź n a zmiana kąta m i ę d z y p ł a s z c z y z n o w e g o występu-

je jedynie w warstwie, natomiast w podłożu jest niewykrywalna. Jednocześnie 

różnica kątów ^ ~ p odpowiada obliczonej ze wzoru 3 .19 . przy podsta-

wieniu wartości ^ xx ^^^ o s z a c o w a n e j z krzywej dla refleksu symetryczne-

go 333 . T e d w a fakty istotnie potwierdzają .słuszność dyskutowanego w roz-

dziale trzecim modelu odkształceń sieci w warstwacli epitaksjalnych, który był 

zakładany przy obliczeniach kontrastu obrazu dyslokacji niedopasowania . 

6. O D W Z O R O W Y W A N I E D Y S L O K A C J I N I E D O P A S O W A N I A M E T O D A M I 

O D B I C I O W Y M I . R E N T G E N O W S K I E J T O P O G R A F I I D Y F R A K C Y J N E J 

6.1. Występowanie dyslokacji n iedopasowania w b a d a n y c h warstwach 

epitaksjalnych 

W y b r a n e do realizacji niniejszej pracy typy warstw epitaksjalnych były 

przedmiotem prowadzonych w Zakładzie B a d a ń Strukturalnych I T M E badań 

nad powstawaniem defektów wywołanych niedopasowaniem sieciowym [32-37_ . 

W trakcie tych b a d a ń stwierdzono, że dla warstw o grubościach przekra-

czających grubość krytyczną, wynikającą z teorii Matthewsa ( w z ó r 4 . 1 . ) , ob-

serwuje się często odwzorowania defektów w postaci linii o dość silnym kor>-

traście w trzech kierunkach [ l i o j , położonych w płaszczyźnie warstwy. 

Interpretacja o b s e r w o w a n y c h defektów jako dyslokacji, w świetle wyników 

u z y s k a n y c h tylko metodą transmisyjną Langa , nie była do końca oczywista. 

S z c z e g ó l n i e o b s e r w o w a n o całkowite lub c z ę ś c i o w e odwracanie się kontrastu 

w refleksach asymetrycznych (transmisyjnych) . P o d o b n e zjawisko było opisy-

w a n e b e z interpretacji przez Z s o l d o s a f6^ . N a podstawie analizy w y g a s z e ń 

w metodzie L a n g a nie udawało się przypisać domniemanym dyslokacjom okre.ś-

lonego wektora Burgersa . D o w o d y , ?e są to istotnie dyslokacje, potwierdziły 

wyniki u z y s k a n e metodami odbiciowymi. 

O b r a z defektów nie był w pełni analogiczny na wszystkich próbkach. Nie-

.kiedy z n a c z n e różnice występowały na próbkach p o c h o d z ą c y c h z jednego 
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procesu epitaksjalnego. W wielu przypadkach! nie o b s e r w o w a n o dyslokacji nie-

dopasowania , pomimo z n a c z n e g o przekroczenia grubości krytycznej. N a prób-

kach tych udawało się wytworzyć dyslokacje niedopasowania droga silnego 

zarysowania powierzciini warstwy i w y g r z e w a n i a próbki (ok . 2 godzin w tem-

peraturze 1200*^0 ) [30, 3 7 ] . 

Przykład obrazu dyslokacji n iedopasowania typowy dla badanych warstw 

epitaksjalnych przedstawiono na rysunku 14 . N a rys. 1 4 a przedstawiono wyko-

nany p r z e z Wł. Hofmana topogram próbki z serii 3 e ( grubość warstwy 

t » 20 um). oraz próbki z serii 4 a (t - 2 0 p m ) poddanej zarysowaniu i 
w w 

wygrzewaniu , w y k o n a n y p r z e z K . M a z u r . W o b y d w u przypadkach przed wyko-

naniom topogramów metodą transmisyjną strawiono warshv(j przypadkowej t-pi-

taksji z tylnej strony próbek po zamaskowaniu właściwej warstwy epitaksjalnej. 

Z a m i e s z c z o n e lopogramy ilustrują m.in. zw iązek części dyslokacji 7 pasma-

mi poślizgu i Ufizkodzeniami powierzchni bocznej . W przypadku prótjki przed-

stawionej na rysunku l'lb widać wyraźnie , że w i ę k s z o ś ć dyslokacji niedopaso-

wania jest związana z celowymi zatysowaniami. 

Wyporta w.spomnioć, że w przekroju s zeregu różnycti prótoek o b s e r w o w a n o 

dyslokacje niedopasowania o różnej długości - od kilku.set mikrometrów do cen-

tymetrów (liie gnące w poprzek całnj próbki) . 

6.2, O d w z o r o w y w a n i e dyslokacji niedopasowania za pomocą melody 

Beriła-Batretta 

Wyniki badań dyslok.^cji niedopasowania za pomocą metody Berga-Barretta 

były przez autora c z ę ś c i o w o publikowane w pracach ^34, .37, 42 , 4.3J. 

Na leży stwierdzić, że kontra.«! o d w z o r o w a ń dy.slokacji n iedopasowania w 

metodzie Berga-Barretta należy uznać za niespodziewanie dobry. Kontrast ten 

zależy od wielu parometrów war.stwy epitaksjalnej oraz zastosowanego refleksu. 

O p r ó c z grubości warstwy istotne z n a c z e n i e ma wielkość w.śpółczynnika niedo-

pa.«;owania i stopień rozmycia złącza epitak.sjalnego. 

Przykłady o d w z o r o w a ń przy znacznej grubości warstwy u z y s k a n o na prót>-

koch z serii: Itj ( t ^ •= '40 ^ m ) , 5 (t^^ - 50 ;jm) oraz 6 ( t ^ - 1 2 0 >-im), przy 

czym próbki 5 i 6 odznaczały się znacznie mniej.szym współczynnikiem niedo-

pa.sowania niż w i ę k s z o ś ć pozostałych warstw badanych w niniejszej pracy 

(tyło to podylctowane zbyt dużymi koncentracjami dyslokacji pojawiającymi się 

Cl.» lym ostatnim typie warstw przy d u ż y c h grubościach ) . 

Sto.<iunkowo dobrze w idoczny obraz dyslokacji niedopa.sowania m o ż n a było 

u/y .skać za pomocą metody Berga-Barretta j e s z c z e w przypadku warstw o gru-

Ijości 5 0 ^ m . Jedynie na próbce 6 u z y s k i w a n o odwzorowania s a m y c h z a k o ń c z e ń 

linii dyslokacyjnych na powierzchni próbki. 

S tosunkowo najlepsze pod w z g l ę d e m kontrastu wyniki u z y s k i w a n o na pról>-

k^icli z wiirstwami o grubościach r5-r30 firn. Należy jednak stwierdzić, że w 
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przeciwieństwie do materiałów podłożowych korzystniejsze było w tym przypad-

ku stosowanie refleksów o średniej głębokości penetracji - 6 2 0 i 4 4 0 . Wyniki 

u z y s k i w a n e w refleksach o największej głębokości wnikania - 533 , 5 3 1 i 3 3 3 

- dawały odwzorowania o nieco gorszym kontraście. T o ostatnie zjawisko jest 

zrozumiałe w związku z omawianym w poprzednim rozdziale występowaniem d w ó c h 

maksimów krzywych dyfrakcyjnych. Z występowaniem d w ó c h maksimów wiąże 

się z n a c z n e p o d w y ż s z e n i e tła. Jest ono większe dla refleksów o większej głę-

bokości wnikania w związku z mniejszym osłabieniem maksimum podłoża. 

W skrajnych p r z y p a d k a c h (np , dla refleksów 333 przy grubości warstwy 1 0 ^ m ) 

wzrost intensywności tła może sięgać 70^o. W miarę wzrostu grubości warstwy 

zachowanie się kontrastu w różnych refleksach staje się zbliżone do obserwo-

w a n e g o na monokryształach litych. 

Silniejsze odwzorowywanie ujść dj'slokacji n iedopasowania na powierzchnię 

warstwy m o ż n a u z y s k a ć już przy grubości warstwy rzędu 1 5 ^ m , w y m a g a to 

jednak stosowania refleksów o małej głębokości penetracji, jak np. 5 11 . 

R o z m y c i e profilu złącza powoduje z reguły istotne osłabienie kontrastu 

dyslokacji 1 ich zakończeń . Jest to zrozumiałe, pon ieważ obszar , strefy przej-

ściowej ma właściwości dyfrakcyjne zbliżone do kryształu idealnie mozaikowe-

go. W tej sytuacji dyslokacje będą dostarczać z n a c z n i e mniej dodatkowej in-

tensywności i ich kontrast będzie mniejszy. Przykładami mogą tu być wyniki ' 

otrzymane na kryształach z serii 4a-4d. N a próbkach tych d u ż e rozmycie pro-

filu złącza było s p o w o d o w a n e dodatkowym procesem wygrzewarrta. Przykłady 

o d w z o r o w a ń dyslokacji niedopasowania na tego rodzaju próbkach przedstawio-

no n a rysunku 17 . 

Podobnie jak w przypadku metody Langa , również na odwzoYowaniacli dys-

lokacji n iedopasowania u z y s k a n y c h p r z e z Berga-Barretta o b s e r w o w a n o niekie-

dy dodatek białego kontrastu - patrz rys. 16c . W y d a j e się, że występowanie 

białego kontrastu jest charakterystyczne dla warstw o niezbyt dużym współ-

czynniku niedopasowania , gdy odległość maksimów warstwy i podłoża na krzy-

wej odbicia jest niewielka'. Powstawanie bietłego kontrastu m o ż e być wynikiem 

nakrywania się z a k r e s ó w odbicia odkszteiłconych o b s z a r ó w wokół linii dyslo-

kacyjnej z z akresem odbicia podłoża. 

N a topogramach próbek z serii 2 l 6, gdzie gęstość dyslokacji jest stosun-

k o w o d u ż a , m o ż n a z a o b s e r w o w a ć powstawanie rozmytych kontrastów, związa-

nych z silną deformacją sieci warstwy. Jest to szczególnie wyraźnie w idoczne 

dla próbki z serii 6, w przypadku której same dyslokacje niedopasowania f.ą 

niewidoczne . P o d o b n e efekty odkształceń sieci zw iązanych z d u ż ą koncentracją 

dyslokacji n iedopasowania w warstwach arsenofosforku galu zostały podane 

p r z e z Bartelsa l Inn. [ 86 ] . 

W s z y s t k i e przedstawione wyniki należy uznać z a z g o d n e f. założeniem, że 

obserivowane dyslokocje są dyslokacjami pełnymi, położonymi w pobliżu granicy 
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warstwy i podłoża. S ą one również zgodne z omawianymi w rozdziale 1 osza-

cowaniami głębokości penetracji, w tym również z eksperymentalnymi oszacow. . 

niami głębokości penetracji. 

Ważnym dowodem na to, że obserwowane dyslokacje niedopasowania « ą 

dyslokacjami pełnymi, są topogramy przedstawione na rysunkacti 16d i lóe, 

na których są widoczne same zakończenia tych dyslokacji przy braku widocz-

ności odcinka dyslokacji przy granicy warstwy i podłoża. 

Zastosowanie metody Berga-Barretta pozwoliło na wyciągnięcie wielu istot-

nych wniosków dotyczących materiału. Szczególnie przez wykonywanie topogra-

mów obydwu stron próbki ustalono, że w większości przypadków obydwa ujścia 

dyslol<acji niedopasowania znajdują się na powierzchni warstwy epitaksjalnej 

(wyjątek stanowią głównie dyslokacje od pasm poślizgu). Wynik ten sugeruje 

że dyslokacje powstają zgodnie z drugą wersją zaproponowanego przez Mat-

thewsa mechanizmu. Jak można prześledzić na zdjęciu J.5a, niektóre z dyslo-

kacji kończą się na bardziej złożonych defektach krystalograficznych. C z ę ś ć 

zakończeń linii dyslokacyjnych - to wtrącenia, które są obserwowane w sto-

sunkowo dużej gęstości na cał,ej powierzchni próbki. Pierwotnym źródłem takich 

defektów mogą tjyć przypadkowe zanieczyszczenia reaktora używanego do pro-

cesu epitaksji; 

N a podstawie lokalizacji ujść poszczególnych linii dyslokacyjnych stwierdzo-

no również fakt zakręcania niektórych. linii dyslokacyjnych o 120 ° . 

6.3. Odwzorowywanie dyslokacji niedopasowania i innych defektów struktural-

nych warstw epitaksjalnych za pomocą metody spektrometru dwukrysta-

licznego 

Jak zostało już powiedziane, metoda topografii odbiciowej w układach rów-

noległych spektrometru dwukrystalicznego w przeciwieństwie do metody Berga-

-Barretta odznacza się bardzo dużą czułością na odkształcenia sieci krysta-

licznej. 

D u ż a czułość metody drastycznie ogranicza możliwość jej stosowania na 

próbkach wygiętych, jakimi są prawie z reguły warstwy epitaksjalne. N a prób-

kach wygiętych odwzorowywane pole ogranicza się do wąskiego paska. 

Poszczególne części tego paska odpowiadają różnym miejscom krzywej odbi-

cia i są w związku z tym nierównocenne pod względem właściwości kontrastu 

- patrz rys. 18. 

W tym przypadku pod kątem badań spektrometrycznych przygotowano prótj-

ki na specjalnie grubych podłożach (ok. 1,5 mm) . W iększość badań przepro-

wadzono na próbkach z serii la, dla których promień krzywizny był rzędu 

ponad 1000 m. 

Przy występującej w badanych warstwach wielkości współczynnika niedo-

l<a.sowania pojawiają się ciekawe możliwości metody spektrometru dwukrysta-

43 

http://rcin.org.pl



licznego, związane z występowaniem dwu maksimów krzywej dyfrakcyjnej. 

Przez ustawienie ekspozycji odpowiednio w punktach warstwy lub podłoża 

można uzyskać efekt znacznie silniejszego odwzorowania defektów warstwy 

lub podłoża. Takie możliwości metody spektrometrycznej l>yły pokazywane 

'n.in. w pro£aęlx.Z^yianga [zij oraz Olassa (8'^. 

Przykłady topogramów próbek z serii la dla punktów różnych maksimów 

krzywej dyfrakcyjnej przedstawiono na rysunkach 19 i 20. Topogramy te wyko-

V S V 

nano w układach 511 , -333 i 531 , -531 , przy zastosowaniu rychu translaj-

cyjnego lampy. 

Bardzo istotną różnicą między topogramami wykonywanymi w punktach maksimum 

podłoża i topogramami wykonywanymi w punktach maksimum warstwy jest, że tylko 

w pierwszym przypadku są widoczne pierścienie segregacyjne. Podobne efekty 

były stwierdzane przez Glassa [a?] . Obserwowane pierścienie segregacyjne 

są związane z nierównomiernym rozkładem domieszki boru w podłożu. Istotną 

sprawą może być w tym przypadku to, że występowanie pierścieni segregacyj-

nych, a szczególnie fakt znlkemia pierścieni na topogramach uzyskiwanych w 

punktach maksimum warstwy, dowodzą występowania odkształceń typu ścinania. 

N a podstawie kontrastu obserwowanych pierścieni można oceniać wielkość tych 

odkształceń na dwie, trzy sekundy. S ą to jednak wielkości blisko o dwa rzędy 

mniejsze od odkształceń typu rozciągania, związanych z niedopasowaniem sie-

ciowym. 

T y p o w e odwzorowania linii dyslokacyjnych dla metody spektrometru dwu-

krystallcznego odznaczają się znaczną szerokością l charakterystycznym 

biało-czarnym kontrastem, silnie zależnym od punktu krzywej dyfrakcyjnej, w 

jakim wykonuje się ekspozycję. 

W przeciwieństwie do dyslokacji odwzorowania wtrąceń obecnych w war-

stwie są znacznie mniej dominujące na topogramach niż w przypadku odwzo-

rowań uzyskiwanych za pomocą metody Berga-Barretta. 

N a zakończenie przeglądu wyników uzyskanych metodą spektrometru dwu-

krystallcznego, na rysunku 21 przedstawiono dwra topogramy próbki z serii 2, 

uzyskane za pombcą metody Berga-Barretta wyjaśnionej na rysunku 13. Przy 

występującej na wspomnianej próbce gęsto&-l dyslokacji topogramy są Już 

stosunkowo mało czytelne. Szczególnie dotyczy to topogramu eksponowanego 

w maksimum odbicia warstwy. Widać tam wyraźnie silne odkształcenia, powo-

dujące lokalnie wychodzenie części obszaru warstwy z zakresu maksimum 

dyfrakcyjnego. Obraz topograficzny składa się w wyniku tego z krzyżujących 

się rozmytych pasm. Taki stan odkształceń t łumacz znaczne poszerzenie m.j-

ksimum odbicia warshwy na krzywej dyfrakcyjnej tej próbki, przedstawionej na 

rysunku 7a. 

Obraz uzyskiwany w maksimum podłoża wykazuje znacznie mniejszą defor-

mację sieci. Widoczna Jest tu gęsta sieć Unii podobnych do obrazów ctysloka-
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cjl niedopasowania na omawianych wcześniej próbkach. Koresponduje to jed-

nocześnie z faktem, że poszerzenie maksimum dyfrakcyjnego podłoża krz> . i 

na rysunku 7a jes,t znacznie mniejsze niż poszerzenie maksimum dyfrakcyjne-

go warstwy. 

6.4. Identyfikacja typu dyslokacji niedopasowania 

W niniejszym podrozdziale zostaną przedstawione pewne proste wyniki 

stanowiące podstawę do wstępnej Identyfikacji typu dyslokacji. T a wstępna 

identyfikacja" stanowiła punkt wyjścia do obliczeń numerycznych kontrastu. 

Identyfikacja krystalograficznego typu dyslokacji niedopasowania opierała 

się w dużym stopniu na wynikach uzyskanych metodą Berga-Barretta. Dla pod-

stawowego typu badanych warstw w metodzie Langa występowało silne odwra-

canie się kontrastu na dyslokacjach niedopasowania. W związku z tym wyko-

rzystanie tej metody do identyfikacji typu dyslokacji było niemożliwe. Zjawisko 

to miało miejsce w przypadku metody Berga-Barretta. 

Jednym z faktów eksperymentalnych bardzo istotnych dla identyfikacji typu 

dyslokacji niedopasowania jest' silny kontrast w 5ym'etrycznych refleksach 333 

(dotyczy to również metody spektrometru dwukrystalicznego). N a tej podstawie 

można wykluczyć to, że dyslokacje niedopasowania mogą mieć wektor Burgersa 

położony w płaszczyźnie warstwy. M o ż n a powiedzieć, że w przypadku mono-

kryształów litych stwierdzono praktyczną niewidoczność dyslokacji z wektorami 

Burgersa w płaszczyźnie próbki w refleksach 333 [4:^ . 

Przy założeniu, że dyslokacje niedopasowania są dyslokacjami pełnymi, wy-

boru właściwego kierunku wektora Burgersa spośród możliwych trzech g • 

[lOl] , 1 ^ [oil j można dokonać porównując wielkość kontrastu w różnych 

refleksach asymetryczrrych. W a ż n e jest tu jednak, żetay porównywać kontrast 

w refleksach tego samego typu z możliwie bliskimi kątami wejścia. W s k a z a n e 

jest ponadto wykorzystywanie refleksów o możliwie dużej asymetrii tak, by 

zmiany wielkości ^ ^ . b ] byty dość duże. W aktualnym przypadku do analizy 

wektorów Burgersa wykorzystywano refleksy typu 440 1 620 z kątem wejścia 

około 2 0 ° . . ' 

Przykład zmian kontrastu w metodzie Berga^-Barretta dla próbki z serii 3a, 

o grubości 20 /im, w trzech refleksach 4 4 0 i symetrycznym refleksie 333 po-

kazanp na rysunku 22. 

Zachowanie się kontrastu w funkcji różnych refleksów typu 4 4 0 charakte-

ryzuje się występowaniem w Jednym refleksie znacznie silniejszego kontrastu 

danej dyslokacji niż w dwu pozostałych. Ponadto w każdym z trzech kierurw 

ków <110> występują zwykle dwie grupy dyslokacji, których maksimum kontras-

tu wypada w innym refleksie. 

Jak można prześledzić na rysunku 20 dla zaznaczonych rzutów wektorów 

Burgersa i wektorów dyfrakcji dwu wybranych dyslokacji, obserwowane zachowa-

45 
http://rcin.org.pl



I 1 o 

nie kontrastu odpowiada zmianom ( fj.b | dla dyslokacji 6 0 z wektorem Burger-

s a nachylonym do powierzchni warstwy pod kątem 5 4 , ? " , Dla każdego kierun-

ku typu <1.10^ mogą istnieć takie dyslokacje z d w o m a różnymi położeniami 

wektora Burgersa . 

Spektakularny d o w ó d występowania składowej śrubowej obserwowanycti 

dyslokacji niedopasowania u z y s k a n o również przy zastosowaniu metody spek-

trometru dwukrystallcznego. Ilustruje to rysunek 23 , przedstawiający kolejno 

fragment topogramów u z y s k a n y c h w refleksach 531 , 1 3 5 ( u z y s k a n e w układzie 

5 3 1 ^ , - 5 3 1 ^ ) oraz w symetrycznym refleksie 3 3 3 (układ 5 1 1 ^ , -333®) . Pier-

w s z e d w a refleksy stanowią stereoparę, u z y s k a n ą przez obrót próbki o 1 8 0 ° . 

W ś r ó d dyslokacji równoległych do p łaszczyzny dyfrakcji ( poz iomych ) moż-

na wyodrębnić dwie główne grupy, różniące się w refleksach 5 3 1 i 1 3 5 kon-

trastem, tzn. wyraźnie słabsze i silniejsze. Intensywność kontrastu tych d w u 

grup ulega wzajemnej zamianie w drugim refleksie stereopary - te, które miał^' 

kontrast silniejszy mają teraz słabszy i odwrotnie. Kontrast o b y d w u grup dys-

lokacji jest natomiast j e d n a k o w y w refleksie 333 , dla którego w formowaniu 

się kontrastu nie bierze udziału składowa śrubowa . 

N a b a d a n y c h próbkach spotykano również pewien mały procent defektów, 

tworzących liniowe kontrasty w kierunkach < 1 1 0 > , lecz o d z n a c z a j ą c y c h się 

innym z a c h o w a n i e m kontrastu. Defekty te możemy podzielić na dwie grupy. ' 

P i e r w s z ą grupę stanowią defekty o bardzo silnych kontrastach nie ulegają-

cych istotnym zmianom w różnych refleksach. M o g ą to być skujjiska blisko 

położonych dyslokacji i błędów wzrostu lub nawet mikropęknięcia. Prz^Mcłady 

takich defektów m o ż n a z a o b s e r w o w a ć np. na rysunku 18 . 

D r u g ą grupę stanowią w i d o c z n e np. na rysunku 2 1 defekty 'o zbliżonej 

szerokości o d w z o r o w a ń jak dyslokacje 6 0 ° lecz o regułach zmian kontrastu 

odpowiadających dyslokacji krawędziowej z wektorem B u r g e r s a b kierunku [l 12]. 

T e g o typu kontrasty mogą być zw iązane z następującymi defektami: 

- dyslokacjami częściowymi Shockleya z wektorem B u r g e r s a g [ l l s ] , 

- dwiema blisko położonymi dyslokacjami 60-stopniowymi, działającymi jako 

dyslokacja k r a w ę d z i o w a o wektorze Burgersa -g [ l l ^ , 

7 . P O R Ó W N A N I E E K S P E R Y M E N T A L N Y C H I T E O R E T Y C Z N Y C H K O N T R A S T O W 

O D W Z O R O W A K I D Y S L O K A C J I N I E D O P A S O W A N I A 

Porównanie eksperymentalnego i teoretycznego kontrastu o d w z o r o w a ń dyslo-

kacji n iedopasowania w metodzie spektrometru dwukrystallcznego przeprowodzo-

no dla symetrycznego refleksu 3 3 3 i położenia dyslokacji prostopadłego do 

fłlaszczyzny dyfrakcji. 

Serię topogramów ekspeiymentalnych dla przeprowadzenia tych porówriań 

w y k o n o n o n a próbce la . T o p o g r a m y e k s p o n o w a n o przy wyłączonym ruchu 

• Iranslacyjnym lampy. U z y s k i w a n o odwzorowania pól o szerokości około 8 mm 
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R y s . 1 4 . P r z y k ł a d y defektów w a r s t w epitaksjalnych u j a w n i o n y c h metodą 

topografii transmisyjnej L a n g a 

a ) p r ó b k a z serii 3 e ( t ^ = 2 0 )Am), refleks 1 1 1 

( z a z g o d ą W . H o f m a n a ) 
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R y s . 1 4 . P r z y k ł a d y defektów w a r s t w epitaksjalnych u j a w n i o n y c h metodą 

topografii transmisyjnej L a n g a 

b ) p r ó b k a z serii 4 a po z a r y s o w a n i u i w y g r z e w a n i u (t = 15 ), 

refleks 2 2 0 ( z a z g o d ą K . M a z u r ) ™ 
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R y s . 1 5 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a u z y s k a n e 

z a p o m o c ą metody Berga-Barretta n a p r ó b c e z serii 3e (t.^ = 2 0 ^ m ) , 

p o w i ę k s z e n i e ok . 4 0 x 

a ) refleks 51^ 
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R y s . 15 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a u z y s k a n e 

z a p o m o c ą metody Berga-Barretta n a p r ó b c e z serii 3 e ( l ^ = 2 0 f im) , 

p o w i ę k s z e n i e ok . 4 0 x 

b ) refleks 4 4 0 
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R y s . 1 5 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a u z y s k a n e 

z a p o m o c ą metody Berga-Barretta n a p r ó b c e z serii 3 e ( t ^ = 2 0 p m ) , 

p o w i ę k s z e n i e ok . 4 0 x 

c ) refleks 3 3 3 
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R y s . 16 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a lub ich z a k o ń c z e ń 

u z y s k a n e z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u w a r s t w 

epitaksjalnycin o z n a c z n e j grubośc i 

a ) próbka z serii 2 ( t ^ = 4 0 p m ) , refleksy 3 3 3 i 5 1 1 
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R y s . 1 6 . P r z y k i a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a lub ich z a k o ń c z e ń 

u z y s k a n e z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u w a r s t w 

epitaksjalnych o z n a c z n e j g r u b o ś c i 

b ) p r ó b k a z serii 2 (t = 4 0 >Jm), refleksy 3 3 3 i 5 1 1 

http://rcin.org.pl



R y s . 16 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a lub ich z a k o ń c z e ń 

u z y s k a n e z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u w a r s t w 

epitaksjalnycti o z n a c z n e j g r u b o ś c i 

c ) p r ó b k a z serii 5 ( t ^ = 5 0 ;jni), ref leksy 5 3 1 i C l i 

http://rcin.org.pl



R y s . 1 6 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a lub ich z a k o ń c z e ń 

u z y s k a n e z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u w a r s t w 

epitaksjalnych o z n a c z n e j g r u b o ś c i 

d ) p r ó b k a z serii 5 (t = 5 0 refleksy 5 3 1 i 5 1 1 
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R y s . 16 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a lub ich z a k o ń c z e ń 

u z y s k a n e z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u warstw 

epitaksjalnych o z n a c z n e j gi-ubości 

e ) p r ó b k a z serii 6 < t^ = 1 2 0 ; j m ) , refleks 5 3 1 
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R y s . 17 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a u z y s k a n y c h 

z a p o m o c ą metody Berga-Barrjtta w p r z y p a d k u w a r s t w epitaksjalnych 

o z n a c z n y m rozmyciu z i ą c z a (próbki po w y g r z e w a n i u ) 

a ) p r ó b k a z serii 4 b = 1 5 ^ m ) , refleks 6 2 0 
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R y s . 1 7 . P r z y k ł a d y o d w z o r o w a ń dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a u z y s k a n y c h 

z a p o m o c ą metody Berga-Barretta w p r z y p a d k u w a r s t w epitaksjalnych 

o z n a c z n y m rozmyciu z ł ą c z a (próbki po w y g r z e w a n i u ) 

b ) p r ó b k a z serii 4 c ( = 2 5 ; jm) , refleks 6 2 0 
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R y s . 1 8 . P r z y k ł a d topogramu u z y s k a n e g o metodą spektrometru dwukrystalicz-

n e g o na p r ó b c e wygiętej z serii 3c (t^ 5 ; jm) w układzie 5 1 1 , 

- 3 3 3 ^ - słabo z a z n a c z o n e prążki w ś r o d k o w e j c z ę ś c i o d p o w i a d a j ą c e j 

m a k s i m o m p o b o c z n y m 
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R y s . 1 9 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h m e t o d ą spektrometru dwukrysta-

l l c z n e g o p r ó b e k z serii l a ( = 1 2 p m ) 

a ) refleks o d w a r s t w y 
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R i y s . 1 9 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c t i m e t o d ą spektrometru d w u k r y s t a -

l i c z n e g o p r ó b e k z serii l a = 1 2 p m ) 

b ) refleks o d p o d ł o ż a 
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R y s . 1 9 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h m e t o d ą spektrometru d w u k r y s t a -

l l c z n e g o p r ó b e k z serii l a ( t ^ = 1 2 ;am) 

c ) refleks o d w a r s t w y 
http://rcin.org.pl



R y s . 19 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h metodą spektrometru dwukrysta-

l i c z n e g o p r ó b e k z serii l a (t = 1 2 p m ) 

d ) refleks o d p o d ł o ż a http://rcin.org.pl



R y s . 2 0 . F r a g m e n t y t o p o g r a m ó w p r z e d s t a w i o n y c h n a r y s u n k u 1 9 c , d w w i ę k -

s z y m p o w i ę k s z e n i u ( k o p i a b e z p o ś r e d n i o z n e g a t y w u ) 
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R y s . 2 0 . F r a g m e n t y t o p o g r a m ó w p r z e d s t a w i o n y c h n a r y s u n k u 1 9 c , d w w i ę k -

s z y m p o w i ę k s z e n i u ( k o p i a b e z p o ś r e d n i o z n e g a t y w u ) 
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R y s . 2 1 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h metodą spektrometru dwukrysta-

l i c z n e g o w u k ł a d z i e 5 1 1 ^ , - 3 3 3 ^ dla próbki z serii 2 (t = 4 0 ; jm ) 

a ) m a k s i m u m w a r s t w y 
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F2ys. 2 1 . P r z y k ł a d y t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c t i m e t o d ą spektrometru d w u k r y s t a -

l icznego w układz ie 5 1 1 ^ , - 3 3 3 ^ dla próbki z serii 2 ( t ^ = 4 0 

b ) m a k s i m u m p o d ł o ż a 
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R y s . 2 2 . P r z y k ł a d z m i a n kontrastu o d w z o r o w a ń d y s l o k a c j i n i e d o p a s o w a n i a 

u z y s k i w a n y c h z a p o m o c ą metody Berga-Barretta 

a ) refleks 3 3 3 

R y s . 2 2 . P r z y k ł a d z m i a n kontrastu o d w z o r o w a ń d y s l o k a c j i n i e d o p a s o w a n i a 

u z y s k i w a n y c h z a p o m o c ą metody Berga-Barretta 

b ) refleks 4 4 0 http://rcin.org.pl



R y s . 2 2 . P r z y k ł a d z m i a n kontrastu o d w z o r o w a ń dyslokac j i n i e d o p a s o w a n i a 

u z y s k i w a n y c h z a p o m o c ą m e t o d y Berga-Barretta 

c ) refleks 4 0 4 

m. 

' - ' i f i : : 
- i : ' ' 

R y s . 2 2 . P r z y k ł a d z m i a n kontrastu o d w z o r o w a ń d y s l o k a c j i n i e d o p a s o w a n i a 

u z y s k i w a n y c h z a p o m o c ą m e t o d y Berga-Barretta 

d ) refleks 0 4 4 http://rcin.org.pl



R y s . 2 3 . S e r i a t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h metodą spektrometru dwukrystalicznego , 

w y k a z u j ą c y c h istnienie s k ł a d o w e j ś r u b o w e j dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a 

a ) refleks 5 3 1 ^ 
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R y s . 2 3 . S e r i a t o p o g r a m ó w u z y s k a n y c h metodą spektrometru d w u k r y s t a l i c z n e g o , 

w y k a z u j ą c y c h istnienie s k ł a d o w e j ś r u b o w e j dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a 

c ) refleks 3 3 3 ® 
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R y s . 23 . S e r i a t o p o g r u m ó w u z y s k a n y c h metodą spektrometru d w u k r y s t a l i c z n e g o , 

w y k a z u j ą c y c h istnienie s k ł a d o w e j ś r u b o w e j dyslokacji n i e d o p a s o w a n i a 

b ) refleks 1 3 5 ^ 
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przy eliminacji składowej Stosowano emulsję jądrową Ilford L4 50 /^m. 

Sumaryczną zdolność rozdzielczą otrzymanych topogramów można oceniać na 

około 5-r7 /jm. Punkty kolejnych ekspozycji podstawowej serii topogramów 

znaczono na rysunku 24a. 

a) 

b) 

Aot-n 10 15 pm 

R y s . 24 . 

a ) punkty krzywej dyfrakcyjnej odpowiadające topogramom eksperymei>-

talnym przedstawionym na rys. 25 , 

b ) punkty teoretycznej krzywej odbicia odpowiadające obliczonym kon-

trastom teoretycznym 

c ) profil złącza epitaksjalnego zokładany przy obliczeniacti kontrastu 

4 7 
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W y b r a n e do porównań położenie dyslokćicji odpowiadało położeniu wekl-jfa 

Burgersa bliżej kierunku wiązki odbitej. W obliczeniach teoretycznych uw^gl{;cl-

niono jedynie składową krawędziową dyslokacji o wektorze Burgersa -i [l 1 . 

W podstawowej serii obliczonych kontrastów zakładano położenie linii dyslokti-

cyjnej na granicy podłoża i warstwy. 

Punkty teoretycznej krzywej odbicia, odpowiadające obliczonym kontrastom 

teoretycznym z a z n a c z o n o na rysunku 24b . S ą one dość zbliżone do zaznao^o--

nych na rysunku 2 4 a punktów e]<3pozycji topogramów eki=.perymentalnycli. W y k o -

nano jedynie dodatkowe obliczenie w punkcie a ' d l a ustalenia charakteru zmian 

kontrastu w tej cy.ęści krzywej. 

Odpowiadające sobie topogramy eksperymentalne (powiększenia wyijranej 

dyslokacji) i obliczone teoretyczne rozkłady intensywności odbitej wiązki 

stawiono na rysunku 25 . 

P r z y porównaniach kontrastu eksperymentalnego i teoretycznego należy 

brać pod u w a g ę czynniki ograniczające widoczność niektórych s z c z e g ó ł ó w 

kontrastu na topogramach eksperymentalnych. W y n i k a to m.in. z e skończonej 

zdolności rozdzielczej, rozbieżności kątowej wiązki padającej na badany kry-

ształ oraz niestabilności mechanicznej układu eksperymentalnego powodującej 

zmiany punktu krzywej odbicia. 
t 

W y c h o d z ą c z tych założeń dla ewentualnych porównań z kontrastem ekspe-

rymentalnym w y k r e s y rozkładów Intensywności podzielono na części , klóre 

jak można się spodz iewać będą d a w a ć efekt po jedynczego minimum luta mal<-

simum n a topogramle eksperymentalnym. Elementy te, podobnie jak ich domnie-

m a n e odpowiedniki na topogramach eksperymentainychi, o z n a c z o n o dużymi li-

terami. 

Ogólnie można stwierdzić zgodność sekwencji kolejnych maks imów i minimów 

kontrastu eksperymentalnego i teoretycznego, aczkolwiek w z a j e m n e proporcje 

tych mlnlńiów l maksimów są różne. Z n a c z n i e lepszą zgodność kontrastu teore-

tycznego I eksperymentalnego obserwuje się dla punktów maksiinów war = twy, 

nieco gorszą w punktach maksimum podłoża. S z c z e g ó l n i e dobra zgodność ^̂ ŷ-

stępuj^ dla punktu b, c i d. 

O b s e r w u j e się dobrą z g o d n o ś ć szerokości o b r a z u teoretycznego i ekspery-

mentalnego ( skala na topogramach eksperymentalnych uwzględnia skrócenie ob-

razu zw iązane z kątem wyjścia promieniowania) . 

Sumarycznie zgodność o b r a z ó w teoretycznych l eksperymentalnych należy 

u z n a ć za zupełnie zadowalającą. Pakt ten stanowi w a ż n e potwierdzenie ustalo-

nej wstępnie identyfikacji typu krystalograficznego dyslokacji n iedopasowania . 

W ramach niniejszej pracy w y k o n a n o również s z e r e g innych, podobnych 

rii topogramów eksperymentalnych do ewentualnych porównań z konirastem teo-

retycznym, M i ę d z y innymi w y k o n a n o serię topogramów po odwróceniu próbki 

o 1 8 0 ° , jak również podobne dwie serie topogramów na próbce z serii Ib, 

o przeciwnym znaku dopa.sowatiia, 

4 8 
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R y s . 2 5 . Z e s t a w i e n i e t o p o g r a m ó w e k s p e r y m e n t a l n y c h i o b l i c z o n y c h kontrastów 

teoretycznych ( r o z k ł a d ó w i n t e n s y w n o ś c i wiązki odbitej) dla dyslokacji 

n i e d o p a s o w a n i a prostopadłej d o p ł a s z c z y z n y dyfrakcji, refleks 3 3 3 ® . 

O z n a c z e n i a o d p o w i a d a j ą punktom k r z y w y c h p o k a z a n y c h n a rys. 2 4 a , b 
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R y s . 2 5 . 
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b ) 

c) 

0 

R y s . 2 5 . 
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A 

R y s . 2 5 . 
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100 

R y s . 2 5 . 
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d) 

1 

0,25 

O 

R y s . 2 5 . 
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R y s . 25 . 
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R y s . 2 5 . 
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f ) 

R y s . 2 5 . 
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R y s . 2 5 . 
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g) 

o 

R y s . 2 5 . 

jum 
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a ) 

b) 

I ^ s . 26, Zmiany kontrastu teoretycznego dyslokacji niedopasowania przy jej 

różnym usytuowaniu nad granicą warstwa-podłoże 

a, b) dyslokacja 2,5 ^m nad granicą warstwa-podłoże 
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d ) 

f 

• ^ 

i 

- J V 
0,5 

-50 O 50 fjm 

Rys. 26 . Zmiany kontrastu teoretycznego dysipkecji niedopasowania przy jej 

różnym usytuowaniu nad granicą warstwa-podłoże 

c, d ) dyslokacja 5 pm nad granicą warstwa-podłoże, wykresy a, c od-

powiadają punktowi a; b, d - punktowi e krzywej odbicia przedstawio-

nej na rysunku 24b 
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U z y s k a n e lopogramy były bardzo podobne , Jak w p r z y p a d k u podstawowej serii 

wykorzystanej do porównań z kontrastem teoretycznym. Występowała tu tyllto 

Jakby zamiana kontrastów"'na o b y d w u zboczacti k a ż d e g o maksimum głównego. 

U z y s k a n e teoretyczne rozkłady kontrastu są pod wieloma względami zbli-

żone do uzyskanycti p r z e z Kigleta [29, 3o3 . Dotyczy lo m.in. oscylacji o sto-

s u n k o w o dużym okresite, obserwowanycti po wysokokątowej stronie maksimum 

podłoża ( s z c z e g ó ł y D na rys. 25f, g ) . Podobnie jak w cytowanych pracach 

Rigleta, nie są one w idoczne n a topogramach eksperymentalnych. Prawdopo-

dobną tego p r z y c z y n ą jest silna z a l e ż n o ś ć wspomnianych oscylacji od kąta 

padania, p o d c z a s g d y w zastosowanym utcładzie eksperymentalnym wiązka pro-

mieniowania miała p e w n ą rozbieżność . Występowały również prawdopodobnie 

niestabilności układu eksperymentalnego, powodujące p e w n e zmiany kąta pada-

nia Wiązki w czas ie ekspozycji . 

Istotną różnicą u z y s k a n y c h aktualnie kontrastów teoretycznych jest natomiast 

występowanie w Ich środkowej c zęśc i oscylacji o krótkim okresie. M o ż n a przy-

p u s z c z a ć , że oscylacje te w p e w n y m stopniu odpowiadają maksimom p o b o c z n y m 

na k r z y w y c h dyfrakcyjnych. Jest to prawdopodobnie wynik interferencji promie-

niowania odbitego od okolic rdzenia dyslokacji lub obszaru "interface" i pro-

mieniowania odbitego od powierzchni . Dzięki obecności pola deformacji związa-

nego z dyslokacją następuje tu przechodzenie p r z e z kolejne maksima interfe-

rencyjne w funkcji współrzędnej równoległej do powierzchni . O ' niewystępowaniu 

tych efektów w symulacjach kontrastu publikowanych p r z e z Rigleta mogą decy-

d o w a ć m.ln. inne relacje odległości dyslokacji od powierzchni i odległości 

ekstynkcyjnej. 

W niniejszej pracy p r z e p r o w a d z o n o dodatkowo badania wpływu na kontrast 

teoretyczny podniesienia dyslokacji n iedopasowania nad granicę podłoża i 

warstwy. Odpowiednie dodatkowe symulacje kontrastu p r z e p r o w a d z o n o dla po-

zycji o z n a c z o n y c h a i e na rysunku 24b , zakładając położenie dyslokacji nad 

granicą podłoża i warstwy odpowiednio w odległościach 2 ,5 l 5 p m od tej gra-

nicy. U z y s k a n e wyniki przedstawiono na rysunku 26 . 

O b s e r w o w a n e zmiany kontrastu teoretycznego są stosunkowo niewielkie. 

S p r o w a d z a j ą się one głównie do zmniejszenia rozciągłości obrazu. Jest to naj-

prawdopodobniej wpł>-w swobodnej powierzchni zmniejszający zasięg pól defor-

macji dyslokacji leżącej w pobliżu powierzchni, co było m.ln. p o k a z a n e w 

pracy 0 ' H a r y 1 inn. [óaj . 

S t o s u n k o w o małe zmiany szerokości obrazu teoretycznego ( r z ę d u 2 0 % przy 

zaleganiu dyslokacji 5 /jm nad granicą podłoża i warstwy ) pozwalają przypusz-

c z a ć , ż e trudno będzie takie ewentualne w y ż s z e zaleganie dyslokacji stwier-

dzić eksperymentalnie z a pomocą metody spektrometru dwukrystalicznego. 

W przeciwieństwie do metody spektrometnj dwukrystalicznego, w i ę k s z e g o 

wpływu usytuowania linii dyslokacyjnej w stosunku do strefy przejściowej m o ż n a 
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oczekiwać w przypadku metody Berga-Barretto. P e w n y m potwierdzeniem ekspe-

rymentalnym może tu być pewne zróżnicowanie kontrastu linii dyslokacyjnycti, 

znacznie w i ę k s z e niż w przypadku topogramów uzysl<iwanych metodą spektro-

metru dwukrystalicznego. 

W N I O S K I K O Ń C O W E 

W niniejszej pracy przedstawiono szereg uzupelniającycli się wzajemnie 

d o w o d ó w na to, że dyslokacje niedopasowania w krzemowycti warstwacj", epi-

taksjalnych na p ł a s z c z y z n a c h ( l l l ) są w większości p r z y p a d k ó w dyslokacja-

mi pełnymi 60-stopniowynii. Wektor Burgersa tych dyslokacji jest nachyloriy d o 

powierzchni warstwy pod kątem 5 4 , 7 ° . 

W i ę k s z o ś ć argumentów pozwalających na identyfikację typu dyslokacji uzys-

kano metodami odbiciowymi dyfrakcyjnej topografii rentgenowskiej. Na jważnie jsze 

z faktów pozwalających na przyjęcie przedstawionej wyżej identyfikacji t>'pu 

dyslokacji, to m.in.: widzialność samych ujść dyslokacji na powierzchnię w 

przypadku grubych warstw, zmiany kontrastu w różnycli refleksach asymetrycz-

nych w y k a z u j ą c e istnienie składowej śrubowej oraz niezła z g o d n o ś ć o b r a z ó w 

teoretycznych i eksperymentalnych. 

U z y s k a n e wyniki są z g o d n e z wnioskami teorii powstav/ariIa dyslokacji nie-

dopasowania zaproponowanej p r z e z Matthewsa. Zlderttyfikowany typ dyslokacji 

jest najczęściej o b s e r w o w a n y przy deformacji plastycznej w krZemio. Jeat to 

jednocześnie typ dyslokacji najlepiej spełniający założenia teorii Matthewsa 

przy orientacji aktualnie b a d a n y c h warstw. Wyniki u z y s k a n e metodą Berga-Bar-

retta sugerują ponadto, że w większości p r z y p a d k ó w dyslokacje niedopasowa-

nia rozwijają się z półpętli związeuiych z wtrąceniami lub innymi niedoskona-

łościami sieci warstwy. 

W pracy w y k a z a n o d u ż e możliwości metod odbiciowych w zakresie badań 

warstw epitaksjalnych, a w tym, co szczególnie należy podkreślić, możliwości 

nie z a w s z e docenianej metody Berga-Barretta. 

Z a p r o p o n o w a n ą metodę numerycznych rachunków kontrastu na dyslokacjach 

niedopasowania m o ż n a traktować jako rozwinięcie metody Bedyńsklej na przy-

p a d e k kryształu z prostopadłym do powierzchni gradientem odległości między-

p ł a s z c z y z n o w y c h , Z a s t o s o w a n a metoda uwzględnia całość zjawisk dyfrakcyj-

nych w podłożu i w warstwie. M o ż e o n a być stosowana przy dowolnym profilu 

złącza epitaksjalnego, a również do warstw dyfuzyjnych. 

Na jważnie jsze prgryczyny różnic kontrastu teoretycznego i eksperymentalne-

go to prawdopodobnie s k o ń c z o n a zdolność rozdzielcza i niestabilności układu 

eksperymentalnego, a z drugiej strony przybliżony cliarakter modelu elastycz-

nego l rozwiązań rówrrori T a k a g u 
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Opisane badania krzywych odbicia i wynikające z nich badania deformacji 

sieci oraz pomiary współczynnika niedopasowania mają s zereg aspektów prak-

tycznych. W s k a z u j ą one na możliwości w y z n a c z a n i a z pomiarów krzywych ta-

kich użytkowych parametrów, jak np, naprężenia c z y grubości warstwy epitak-

sjalnej. 

Zdaniem autora celowe są dalszo badania wpływvł różnych parametrów na . 

profil teoretycznych krzywych odbicia. W przeciwieństwie do lego zastosowa-

nie obliczeń krzywych teoretycznych do ścisłego w y z n a c z a n i a różnych para-

metrów drogą d o p a s o w y w a n i a krzywych teoretycznych do eksperymentalnych 

może być mało efektywne z uwagi na uproszczenia jsakładanych modeli teore-

tycznycti. 
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