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Mikroepitaksjalna technika roirostu
diamentu w piecu optycznym

WPROWADZENIE

Proces epitaksji situzy do otrzymywania skondensowanej warstwy fa-
zy statej naniesionej na odpowiednio dobrane podioze. Metoda okre:la-
na skrétowo CVD (Chemical Vapour Deposition) moze wykorzystywaé dia
osadzenia warstwy ciata stalego reakcjg¢ chemiczng zachodzaca miedzy
gazowymi reagentami., Silg napedowg procesu jest nadmiar entalpii swo-
bodnej konieczny dla pokonania szeregu barier kinetycznych takich jak:
dyfuzja reagentéw do podioza, reakcje chemiczne i inne procesy po-
wierzchniowe. Proces CVD wymaga wystagpienia reakcji chemicznej dla
otrzymania na migedzypowierzchni pozadanego produktu,., Nadmiar entalpii
swobodnej osadzanego materiatu oraz rodzaj podioza okres$laja, czy
zarodkowanie i rozrost okreslonej fazy sa zabronione, czy tez rosnie
warstwa amorficzna, polikrystaliczna lub monokrystaliczna [1, 21].
Proces epitakcji diamentu na zarodziach jest procesem homogennym
a kinetyka reakcji chemicznych, zwiazanych ze stworzeniem nowej fazy,
zalezy zardéwno od mozliwoéci reagowania gazowych molekuit jak i cha-
rakteru powierzchni podtoza [ 3].

APARATURA

W latach szeécdziesigtych opracowano koncepcje elektrycznych pie-
céw optycznych, w ktérych energie koncentruje sie za pomoca odpowied-
nio uksztattowanych zwierciadel, Idea pracy takiego pieca polega na
stworzeniu zamknietej komory z dwéch potaczonych wspéiérodkowo wycin-
kéw paraboloid lub elipsoid obfotowych o lustrzanych powierzchniach
wewne trznych i jednakowych lub réznych ogniskowych. Umozliwia to
punktowag transmisje energii ze Zrdédla éwiatla do miejsca roboczego,

W jednym ognisku umieszcza sie punktowe Zzrédio promieniowania o li-

niowo zmieriianej intensywnosci, a w drugim wsad piecowy.
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Piece takie zastosowano do konstrukcji mikroskopu grzewczego [4],
dilatometru [5] oraz piecéw do wzrostu monokrysztaléw metoda FZ w wa-
runkach niewazkoéci w programie Spacelab (6] i w typowych laborato-
riach [7, 8, 9]. :

W ramach pracy dyplomowej z zakresu inzynierii materialowej reali-
zowanej w ITME i Politechnice Warszéwskiej wykonano konstrukcje pieca
optycznego przystosowanego do epitaksji fazy diamentowej na zarodziach
diamentowych [10]. W pracy tej okreslono, ze w trakcie procesu synte-
zy CVD diament/diament urzadzenie musi speiniac¢ nastgpujace warunki:

- najwyzsza temperatura odpowiadajaca danemu procesowi powinna pano-
wa¢ w okolicy zarodzi stanowiacych podioze,

- $ciany urzgdzenia powinny posiadaé temperaturg nizsza od temperatu-
ry wsadu ( stolika roboczego),

- 'w urzadzeniu powinien panowa¢ staty, okreslony gradient temperatury,

- urzadzenie powinno mie¢ wyposazenie umozliwiajace cykliczna zmianeg
$rodowiska gazowego.

W konstrukcji (rys. 1.) zastosowano ksztalt wyprowadzony z elipso-
idy obrotowej opisanej rdéwnaniem:

x2 2 2
4 4 2 = 1

1600 1600 3600

Jest to powierzchnia elipsoidy obrotowej dajacej-w przekroju Zy(2x)
elipse o osiach 80 mm i 120 mm. W przekroju XY otrzymujemy okrag

o promieniu 40 mm. Ogniska znajduja sie w odlegtoéci 47,7 mm od $rod-
ka elipsy.

Piec zostat wykonany ze stali ST5, a jego wewngtrzna powierzchnie

pokryto lustrzana warstwa ztota. Jako zrédio energii cieplnej zastoso
wano zaréwke o mocy 55 W umieszczona w jednym z ognisk. W drugim

ognisku znajdowat sie stolik wykonany z ceramiki A120 na ktdérym

umieszczono zarodzie do rozrostu epitaksjalnego. Urzagzenie zapewnia-
to préznie robocza rzedu 10 Pa.

Komore pieca dokladnie wyskalowano temperaturowo | rys. 2). Stwier-
dzono, Zze ognisko, tj. obszar najwyzszych temperatur, znajduje sig
na wysokoséci od 27 do 28 mm od postawy pieca. Dla tej wysokosci opra-
cowano mapg rozkladu temperatur w piaszczyznie XY (rys. 3). Na pods-
tawie wynikéw powyzszych pomiaréw stwierdzono, ze obszar najwyzszych
temperatur jest odzwierciedleniem ksztsitu zarnika zardéwki. Jest to
obszar o szeroko$ci 2 mm, diugoséci 3 mm i wysokodci 1 mm. Powyzsze
pomiary sg@ niezbedne dla doboru ksztattu i wielkodéci zarodzi oraz
umiejscowienia prébki.
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METODYKA BADAR

Jako gaz roboczy stosowano w trakcie procesu mieszaning propanu
i butanu w stosunku 1:1 oraz mieszaning propanu, butanu i wodoru
w stosunku 1:1:2, Temperatura procesu  wynosila 1120 K, W zaleznosci
od eksperymentu, stosowano cisnienie w granicach 40-150 Pa. Réwniez
czas procesu zmieniano dla réznych préb od 1 do 3 godzin.

Na zarodzie wykorzystano diamenty syntetyczne produkcji polskiej
(CNPME ) oraz amerykarskiej (GeneralvElectric). Wstepne badania krysz-
tatéw przed procesem pozwolily stwierdzié, ze diamenty produkcji ame-
rykaﬁskiej‘zawieraly mniej zanieczyszczen oraz gtadszg powierzchnie
w poréwnaniu z diamentami produkowanymi w Polsce (rys. 4 i rys. 5).
Jako zarodz epitaksjalna przygotowano réwniez preparat wieloziarnowy
prasowany z diamentéw frakcji ponizej 45 um [10].

Badania materiaiu po syntezie zrealizowane w ramach pracy dyplomo-
wej z mineralogii [11) pozwolily stwierdzié¢, ze na diamentach produk-
cji polskiej, zawierajacych duzg ilos$¢ zanieczyszczen i nieréwng chro-
powata powierzchnie osadzil sie grafit (rys. 6). Natomiast na krysz-
tatach nie zawierajecych zanieczyszczen o gtadkiej powierzchni wytfa-
cita sig warstwa diamentowa (rys. 7), ktéra w przypadku preparatu pra-
sowanego z drobnych ziarn diamentu utworzyla warstewke laczaca ze so-
ba mikroziarna szyjkowym mostkiem z fazy diamentowej [10]. Charakter
otrzymanej warstwy diamentowej (rys. 7) nie odbiega wygladem od warstw
otrzymywanych w procesie CVD z udziatem plazmy mikrofalowej [12].

PODSUMOWANIE

Wykonany piec i wyniki eksperymentéw wykazaly przydatnos$é tego
typu konstrukcji do otrzymywania epitaksjalnych warstw diamentu.

Stwierdzono, Zze zastosowanie jako zarodkéw zanieczyszczonych krysz-
tatéw diamentu nie daje pozadanych efektéw w postaci warstwy diamen-
towej lecz jedynie epitaksjalng warstwe grafitowa. Do rozrostu epitak-
sjalnego zarodzi diamentowych najlepiej nadajg sie krysztaly nie za-
wierajgce zanieczyszczen i inkluzji, o gtadkiej powierzchni. Ponadto
stwierdzono, ze odpowiednio dopracowany i zoptymalizowany proces pro-
wadzony w opisanym urzedzehiu moze stworzy¢ warunki do "semispiekania”
mikroziarne diamentowego w ksztaitki kompozytowe przydatne do zasto-
sowan w koronkach wiertniczych.

Praca prezentowana w postaci posteru na XXVI Migdzynarodowej
Konferencji High Pressure Geosciences and Material Synthesis.
Mragowo 18-22 pazdziernik 1988.
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Rys. 4. Syntetyczne ziarno
diamentowe produkcji GE przed
procesem epitaksji

Rys. 5. Syntetyczne ziarno
diamentowe MDS przed procesem
epitaksji




Rys. 6. Powierzchnia ziarna
diamentowego MDS po procesie
epitaksji. Widoczne piytki
grafitu

Rys. 7. Powierzchnia ziarna
diamentowego GE po procesie
epitaksji. Widoczna cienka
warstwa fazy diamentowej






