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Wykaz najwazniejszych symboli i akronimow

a,c — parametry sieciowe

dnki — odlegto$¢ miedzyptaszczyznowa

Ko — wektor falowy wiazki padajacej

O, Oy — wspotrzedne w przestrzeni sieci odwrotne;j

A — dhugos¢ fali wiazki rentgenowskie;j

o — kat Bragga

) — kat padania wiazki na krysztat

A"BY — zwiazki potprzewodnikowe pierwiastkéw III 1 V grupy uktadu okresowego
AN — zwiazki potprzewodnikowe pierwiastkow III grupy 1 azotu
AFM — mikroskop sit atomowych (Atomic Force Microscopy)

CWT — ciagla transformata falkowa (Continuous Wavelet Transform)
DWT — dyskretna transformata falkowa (Discreet Wavelet Transform)

FWHM  — szerokos$¢ potowkowa krzywej (Full Width at Half Maximum)
HRXRD - wysokorozdzielcza dyfrakcja rentgenowska (High Resolution X-Ray

Diffraction)
HVPE — epitaksja wodorkowa z fazy gazowej (Hydrogen Vapour Phase Epitaxy)
LBS — wielkos$¢ blokow krystalicznych mierzona poprzecznie tj. lateralnie (Lateral
Block Size)
MOVPE - epitaksja z fazy gazowej z uzyciem zwiazkéw metaloorganicznych (Metal

Organic Vapour Phase Epitaxy)

MQW — uktad wielokrotnych studni kwantowych (Multi-Quantum Wells)
RLU — jednostka w przestrzeni sieci odwrotnej (Reciprocal Lattice Unit)
SEM — skaningowy mikroskop elektronowy (Scanning Electron Microscopy)

TEM — transmisyjny mikroskop elektronowy (Transmission Electron Microscopy)



1. Wstep - cel i zakres pracy

Metody analizy struktur za pomoca wiazki rentgenowskiej zostaly opracowane na
poczatku XX wieku. W. Friedrich, P. Knipping i M. von Laue wykazali, ze sie¢ krystaliczna
moze stanowi¢ siatkg dyfrakcyjna dla promieni Roentgena, dajac charakterystyczne obrazy
dyfrakcyjne. Za to odkrycie M. von Laue otrzymat Nagrod¢ Nobla 1914 roku. Kolejne prace
W.H. Bragga i1 W.L. Bragga, w ktorych wykorzystano obrazy dyfrakcyjne do okreslenia
struktury krysztalu, doprowadzity w konsekwencji do opracowania dyfraktometru
rentgenowskiego.

Dyfrakcja rentgenowska znalazla zastosowanie w wielu dziedzinach —
np. w chemii, fizyce, biologii oraz inZynierii materialowej (w tym inzynierii materialéw
elektronicznych 1 optoelektronicznych). W wielu najwazniejszych odkryciach ostatnich
kilkudziesigciu lat korzystano z metod krystalografii rentgenowskiej. Na przyktad postuzyty
one do rozwiazania struktury kompleksow kwasow nukleinowych z biatkami. Za to odkrycie
A. Klug otrzymat Nagrode Nobla z chemii w 1982 roku. Metodg dyfrakcji rentgenowskiej
wykorzystano do okre$lenia trojwymiarowej struktury centrow reakcji fotosyntezy
(za wyjasnienie tego zjawiska J. Deisenhofer, R. Hubera i H. Michel otrzymali Nagrodg
Nobla z chemii w 1988 roku). Te nieniszczace metody analizy materialdow zyskuja coraz
wigksze znaczenie w nowoczesnej technologii.

Dynamiczny rozwdj elektroniki i optoelektroniki, jaki nastapil w ostatnich latach,
wiaze sig z potrzeba wytwarzania nowych materialdow zaawansowanych, ktore bgda pracowac
w warunkach, w ktorych klasyczne materialy, jak krzem (Si), nie moga by¢ stosowane.
Przyktadem moga by¢ materialy uzywane do wytwarzania elektronicznych elementow
wysokotemperaturowych, np. materiaty A"'N lub SiC.

Krzem, podstawowy materiat elektroniki, coraz czg$ciej jest zastgpowany przez
materiaty z grupy A"B" takie jak GaAs czy InP, oraz azotki trzeciej grupy ukladu
okresowego (In,Ga,Al)N. Niektorzy uwazaja [1], ze tym, czym byt krzem do tej pory,
w przysztosci begdzie azotek galu GaN. Zwiazek ten, dzigki takim swoim wilasciwosciom jak
szeroko$¢ przerwy wzbronionej (3,39 eV) 1 wysoka stabilno$¢ temperaturowa (=1000°C)
i chemiczna, umozliwia wytwarzanie diod elektroluminescencyjnych i laseréw, pracujacych
przy dlugosciach fali odpowiadajacych niebieskiemu obszarowi widma promieniowania

widzialnego. Niestety, z uwagi na brak naturalnych podlozy z GaN istnieje problem




z poditozem, na ktorym mozna osadza¢ warstwy epitaksjalne tego materialu — wszystkie
materialty testowane na podloza charakteryzuja si¢ duzym niedopasowaniem sieciowym
w stosunku do azotku galu. Powszechnie stosowane do osadzania warstw azotkowych
podtoza szafirowe (Al,O3) daja niedopasowanie sieciowe (podtoze - warstwa) okoto 16%.
Powoduje to generowanie defektow w wytwarzanej strukturze. Stosujac do charakteryzacji
strukturalnej takich  warstw dyfrakcj¢ rentgenowska mozna zaobserwowac np. dyslokacje
1 mozaike warstwy. Warstwy doskonate lub prawie doskonate, jakimi sa struktury wykonane
z krzemu (Si) czy arsenku galu (GaAs), daja refleksy o szeroko$ciach poldéwkowych rzedu
kilkunastu sekund katowych. Obrazy wezléw sieci odwrotnej tych struktur maja postaé
niewielkiego okregu. Zdefektowanie warstw GaN uwidacznia si¢ przez poszerzenie
mierzonych krzywych odbi¢ (szeroko$¢ potowkowa rzedu kilkuset sekund katowych).
Rowniez refleksy na mapie sieci odwrotnej znacznie odbiegaja od kolistego ksztattu struktur
doskonatych. Ponadto dla krzywych odbi¢ struktur doskonatych i prawie doskonalych
obserwuje si¢ oscylacje interferencyjne, zwiazane z grubo$cig warstwy, ktére nie pojawiaja
sie dla warstw GaN/szafir.

Wszystkie te negatywne efekty powoduja problemy z charakteryzacja tego typu
struktur, gdyz nie mozna dla nich wykorzysta¢ znanych dotychczas metod charakteryzacji
strukturalnej - np. numerycznego rozwigzania rownan rézniczkowych Takagi-Taupina [2,3,4],
ktore pozwalaja na wyznaczenie sktadu i grubosci warstwy na podstawie pomiaru krzywych
odbi¢. Stwarza to potrzebg zwigkszenia liczby pomiardw 1 wiaze si¢ ze znacznym
wydtuzeniem procesu pomiarowego, co wobec potrzeby szybkiej charakteryzacji struktur dla
potrzeb technologii jest zdecydowanie negatywnym zjawiskiem. Dlatego niezbedne okazato
si¢ opracowanie nowej metody szybkiej charakteryzacji struktur z niedopasowaniem
siecitowym warstwy do podloza, ktora pozwolitaby na weryfikacj¢ procesow
technologicznych.

Celem niniejszej pracy jest opracowanie nowej metody pozwalajacej na
charakteryzacj¢ strukturalng szerokopasmowych poélprzewodnikow azotkowych
(In,Ga,Al)N. Powinna ona bazowa¢ na mozliwie malej liczbie pomiaréw tak, aby
wyeliminowa¢  wielogodzinny proces pomiaru map weztdéw  sieci  odwrotne;.
Zminimalizowanie liczby pomiar6w przyspieszy proces analizy strukturalnej, co jest

konieczne wobec szybkiego zapotrzebowania technologow na odpowiedz. Ré6wnoczesnie




powinna ona dostarcza¢ jak najwigkszej liczby parametréw strukturalnych, uzytecznych dla
fizykow, technologdw 1 konstruktorow przyrzadow elektronicznych i optoelektronicznych.

Dodatkowo, wobec probleméw z analiza krzywych odbi¢, metoda powinna
wykorzystywa¢ mapy wezlow sieci odwrotnej. Argumentem przemawiajacym za takim
rozwigzaniem jest fakt, ze wezly sieci odwrotnej niosa w sobie najwigksza ilo$¢ informacji
o strukturze. Informacje te sa zawarte w ksztatcie 1 wielkosci wezta. Podobna metodyka byta
stosowana przez P. Fewstera [5,6].

Istotnym problemem w procesie technologicznym wytwarzania warstw azotkowych
jest kontrola parametrow struktury zwiazanych z niedopasowaniem warstwy do podtoza.
Do parametrow tych nalezy zaliczy¢ mierzone niezaleznie state sieciowe a i1 C, gradient
parametréw sieciowych, wielkos¢ blokéw krystalicznych oraz wielko§¢ mozaiki tiltowej
1 twistowej. W ramach pracy opracowano metod¢ pozwalajaca modelowac¢ strukturg¢ na
podstawie zatozonych warto$ci  gradientu parametrow sieciowych, wielkosci blokéw
krystalicznych oraz wielko$ci mozaiki tiltowej. Wynikiem takiej symulacji jest wezet sieci
odwrotnej. Dodatkowo stworzono oprogramowanie w znacznym stopniu rozszerzajace
1 utatwiajace proces charakteryzacji struktur dzigki zawarciu szeregu opcji pozwalajacych na
kompleksowa charakteryzacj¢ warstw. Oprogramowanie to rézni si¢ od stosowanego do tej
pory uproszczeniem obliczen niektorych parametrow struktury oraz wizualizacja weztéw sieci
odwrotne;j.

Organizacja niniejszej pracy wyglada nastgpujaco:

W rozdziale drugim przedstawiono wybrane zagadnienia zwiazane z dyfrakcja
rentgenowska oraz z charakteryzacja strukturalna krysztatow. Szczegdélowo opisano budowe
sieci odwrotnej krysztalow 1 jej wlasciwosci. Przedstawiono uktady pomiarowe stuzace do
pomiarow map weztow sieci odwrotnej krysztalu. Opisano sposob pomiaru wezla, a takze
interpretacj¢ przebiegu pomiaru w przestrzeni sieci odwrotnej oraz transformacj¢
uzyskiwanych wynikéw do przestrzeni sieci odwrotne;.

Rozdziat trzeci zawiera przeglad literatury, zwiazany z dotychczasowymi metodami
charakteryzacji strukturalnej warstw epitaksjalnych niedopasowanych sieciowo do podtoza.
Przedstawiono problemy, jakie istnieja przy implementacji metod dla struktur rzeczywistych
oraz ograniczenia tych metod.

Wyniki prac wilasnych przedstawiono w rozdziatach 4-7. W rozdziale czwartym

szczegotowo opisano opracowany model wlasny. Przedstawiono w nim podstawy teoretyczne




dyfrakcji rentgenowskiej, bedace podstawa przyjetej metodyki oraz doktadnie opisano
przebieg procesu modelowania struktury, ktorego efektem sa wyniki w postaci teoretycznych
map weztow sieci odwrotnej krysztatu.

Rozdziat piaty zawiera opis oprogramowania autorskiego NSCA — Nitride
Semiconductor Crystal Analysis. Podstawowym celem stworzenia tego oprogramowania byta
potrzeba znacznie doktadniejszej wizualizacji danych pomiarowych, niz mialo to miejsce
w dotychczas uzywanym oprogramowaniu Philipsa. Zwiazane to bylo z gubieniem istotnych
informacji na dotychczas wykorzystywanych mapach sieci odwrotnej. Poniewaz
opracowywany model korzysta z tego rodzaju wynikéw, wymagal on duzo bardziej
szczegOtowe] prezentacji danych. Oprogramowanie zawiera dodatkowo analiz¢ falkowa
obrazéw dyfrakcyjnych shuzaca do aproksymacji i eliminacji szumow z wynikow, metode
charakteryzacji struktur zaproponowana przez Metzgera [7,8], metody stuzace do
wyznaczania podstawowych parametréw struktury - parametréw sieciowych, sktadu warstw
potrojnych oraz grubo$ci warstw. Oprogramowanie wraz z zaimplementowanym modelem
pozwala w tatwy sposob analizowa¢ wyniki pomiarow.

Rozdzial szosty przedstawia zastosowanie metod falkowych do analizy obrazéw
dyfrakcyjnych. Metoda ta zostata wykorzystana do obrazéw dyfrakcyjnych po raz pierwszy.
Pozwolita ona przede wszystkim na poprawe dokladnosci wynikéw pomiaru przez
zwigkszenie liczby obserwowanych szczegotow mapy. Ponadto zostaty zniwelowane szumy
zawarte w wynikach. Skréceniu ulegl takze czas pomiaru, co przy pomiarach map we¢ztow
sieci odwrotnej jest pozadane. Metodg t¢ mozna stosowaé zardwno do map weztow sieci
odwrotnej jak i do krzywych odbi¢ mierzonych struktur.

W rozdziale si6dmym zweryfikowano opracowany model wlasny. Potwierdzono
w nim zalozenia, jakie zostaly przyjete przy opracowywaniu modelu oraz zasymulowano
szereg roznorodnych struktur rzeczywistych: warstwy GaN/szafir i AIN/szafir, warstwe
buforowa GaN, warstwg polarna AIN/szafir oraz krysztal objetosciowy GaN. Symulacje
struktur przeprowadzono wykorzystujac wiele r6znych weztéw sieci odwrotnej. Pozwolito to
stwierdzi¢, ze opracowany model moze by¢ wykorzystywany do analizy strukturalnej
szerokiej gamy warstw epitaksjalnych niedopasowanych do podioza.

Podsumowanie pracy zawarto w rozdziale 6smym.




2. Wybrane elementy krystalografii

2.1. Sie¢ przestrzenna

Podstawowym elementem budowy krysztalow jest komorka elementarna.
Powtarzajace si¢ komorki elementarne tworza sie¢ przestrzenna krysztatu, zwana siecia
krystaliczna. Sie¢ przestrzenna przedstawia si¢ jako uktad punktow, ktorym w strukturze
krysztalu odpowiadaja atomy lub grupy atomow, jonéw lub czasteczek. W sieci przestrzennej
wyroznia si¢ takze proste sieciowe oraz plaszczyzny sieciowe. Prosta sieciowa to prosta
przechodzaca przez dwa punkty sieci. Plaszczyzng sieciowa wyznaczaja trzy punkty nie
lezace na jednej proste;j.

Istotne znaczenie w rozwazaniach ma okreslenie potozenia wezldw, prostych
1 plaszczyzn w sieci przestrzennej oraz zapis ich orientacji jednoznacznymi symbolami.
Umieszczajac osie krystalograficzne w jednym z wegzldw mozna wyznaczy¢ potozenie

dowolnego punktu sieci.

+Z
Co
-X
a
p
'Y"':::::bO:'+Y
¢ _y
do
+X
-Z

Rys. 2.1. Uktad osi krystalograficznych 1 przyjete dla nich oznaczenia.

Jednostkami pomiarowymi okreslajacymi wspotrzedne wezla sa jednostki osiowe ay,
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by, ¢y (rys. 2.1). Traktujac je jako wektory jednostkowe wzdtuz osi krystalograficznych X, Y,

Z potozenie dowolnego wezta mozna zapisac jako wektor wypadkowy [9]:

T =xap + ybo + z¢o

2.1

Wspotrzedne x, y, z, bedace symbolem punktu, podaja liczbg jednostek osiowych na osiach

X, Y Z

Ze wzgledu na ksztalt komoérki elementarnej wyrdznia si¢ sze$¢ podstawowych

uktadow krystalograficznych (tabela 2.1).

Tabela 2.1. Uktady krystalograficzne.

UKLAD KATY MIEDZY OSIAMI | PLUGOSC JEDNOSTEK
KRYSTALOGRAFICZNY OSIOWYCH
Trojskosny o#B#y#90° ag#bg#co
Jednoskos$ny a=y=90°, B=90° ap#bo#co
Tetragonalny a=B=y=90° ag=bo#co
Regularny o=B=y=90° ap=bo=co
Rombowy a=R=y=90° ag#bg#co
Heksagonalny o=B=90°, y=120° ag=bo#co

Symbol prostej sieciowej zapisuje si¢ w postaci [uvw] 1 jest on symbolem kierunku

w cialach krystalicznych. Kierunki, ktore mozna przeprowadzaé jeden w drugi przez dziatanie
elementow symetrii, nazywa si¢ kierunkami symetrycznie rownowaznymi. Opisuje si¢ je
symbolem (uvw). Orientacje plaszczyzny w przestrzeni sieciowej zapisuje si¢ za pomoca
tzw. wskaznikéw Millera. Okreslaja one, ile razy odcinki odcigte na osiach przez pierwsza

z réwnolegtych plaszczyzn, najblizsza poczatku uktadu, mieszcza si¢ w jednostkach osiowych
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ao, bo, co. Wskazniki Millera sa zawsze liczbami prostymi i wymiernymi. Wskazniki Millera
dla ptaszczyzny o dowolnej orientacji zapisuje si¢ jako (hkl). Jezeli ptaszczyzna jest
rownolegta do danej osi krystalograficznej, to jej wskaznik Millera przyjmuje wartos¢ 0.
Jezeli ptaszczyzny nakladajq si¢ wzajemnie, gdy zastosujemy elementy symetrii, to mamy do
czynienia z rodzing plaszczyzn symetrycznie réwnowaznych. Zbior takich ptaszczyzn
oznacza si¢ symbolem {hk/}.

Wazne znaczenie w krystalografii rentgenowskiej ma odleglo$¢ migdzyptaszczyznowa
dnu. Wyraza ona odlegto$¢ migdzy sasiednimi plaszczyznami. Zalezno$ci migdzy odlegtoscia
migdzyplaszczyznowa a parametrami komorki elementarnej ay, by, co, a, p, y, (rys. 2.1)
1 wskaznikami Millera podaja rownania kwadratowe. Sa one charakterystyczne dla kazdego
uktadu krystalograficznego. Ogolnie odleglos¢ migdzyplaszczynowa wyraza si¢ wzorem (2.2)

[10].

2 2 2
h—zsinza+k—2sin2ﬂ+l—2sin2y+—2hkA+2—le+%C
l _a b c ab bc ca 2.2)
d;, 1—cos® a —cos® B—cos” y +2cosacos Scosy

gdzie: A =cosacosff—cosy

B =cosffcosy —cosa

Przy wzro$cie symetrii uktadu krystalograficznego odpowiadajace mu réwnanie kwadratowe

upraszcza si¢ 1 na przyklad dla uktadu heksagonalnego ma ono postac:

2 2 2
L i(h +hk +k j+z_ 23)
dhkl 3

2
a
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2.2. Uklad heksagonalny

Ze wzgledu na swoja budowe uktad heksagonalny wymaga do opisu sieci przestrzennej
czterech osi krystalograficznych. Osie X, Y, U leza w jednej plaszczyZnie
1 tworza migdzy soba katy 120°. O$ Z lezy w plaszczyZznie do nich prostopadiej. Komorke

elementarng uktadu heksagonalnego przedstawiono na rys. 2.2.

A+Z

/

+X z7 -U

Rys. 2.2. Osie krystalograficzne i komodrka elementarna w uktadzie heksagonalnym.

Wskaznik $ciany nalezacej do sieci przestrzennej uktadu heksagonalnego sa ogoélnie opisane
symbolami (k2 k i [). Nazywa si¢ je wskaznikami Millera-Bravaisa. Wskaznik
i dotyczy osi U ukladu heksagonalnego, jest on czgsto pomijany i zastgpowany kropka

(h k. I). Powodem jest tatwos¢ jego obliczenia na podstawie zaleznos$ci (2.4):

i=—(h+k) (2.4)

2.3. Sie¢ odwrotna Kkrysztalu

Sie¢ odwrotna jest to konstrukcja ulatwiajaca interpretacj¢ obrazéw dyfrakcyjnych
uzyskiwanych m.in. za pomoca metod krystalografii rentgenowskiej. Upraszcza ona
przeprowadzanie obliczen, ktére bez jej uzycia wymagaly by stosowania skomplikowanych
przeksztatcen geometrycznych i trygonometrycznych. Osie krystalograficzne przestrzeni sieci

odwrotnej oznacza si¢ za pomoca symboli X', Y', Z", natomiast stale sieciowe przy pomocy
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symboli a*, b*, c*, a*, ﬁ*, y*.
2.3.1. Konstrukcja geometryczna

Sie¢ odwrotna geometrycznie tworzy si¢ w nastgpujacy sposéb [11]. Z dowolnego
wezla sieci rzeczywistej, ktory przyjmiemy za poczatek uktadu wspoéhrzednych, prowadzimy
normalne do wszystkich ptaszczyzn sieciowych. Nastepnie wzdhuz normalnych odktada si¢

punkty potozone w odlegtosciach 7y od wezta (000) réwnych:

1
Vg =0 (2.5)
dy

Otrzymujemy w ten sposob punkty, ktore sa periodycznie utozone w przestrzeni i tworza

trojwymiarowa sie¢. Sie¢ t¢ nazywamy siecia odwrotna.

* *
ay X
. 440 430 I' 420 410 400

‘\ \
& §
)’ 1]
A ]
[340 ‘1/330 /329 }310 Loo
1.I|I "l
% L] ]
b o. \.h‘ \‘I
240 230 %220 4210 200
1“'\“ ‘\_ 1
" LY ]
% L]
H"\.. “\ .
140 1307~,120 =119 100
""-. .
. vy
SN
. 040 030 020 010"~ 000

)

F X

Rys. 2.3. Konstrukcja geometryczna sieci odwrotnej krysztatu [11].
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Z konstrukeji sieci odwrotnej wynika, ze odleglosci migdzyptaszczyznowe w sieci odwrotnej

rowne sa odwrotnos$ci odlegltosci analogicznych ptaszczyzn w sieci proste;.

= (2.6)

Dodatkowo kazdej rodzinie ptaszczyzn sieciowych (hkl) sieci rzeczywiste] odpowiada wezet

o wskaznikach Akl w sieci odwrotne;.
2.3.2. Rownanie Bragga w sieci odwrotnej
Sie¢ odwrotna moze by¢ takze uzyta do interpretacji geometrycznej warunkow

dyfrakcji [11,12]. Monochromatyczne wiazki promieni padajacych i ugig¢tych na krysztale

zostaja opisane wektorami falowymi kg, k, ktorych dtugos¢ wynosi:
e == @)
A

a kierunki sa zgodne z kierunkiem rozchodzeniem si¢ promienia. Réznicg tych wektorow

nazywamy wektorem dyfrakcji,
Ak =k -k, . (2.8)
Roéwnanie Lauego dla osi krystalograficznej X mozna zapisac¢ jako:
(ﬂ,‘l cosa — A" cosa, )ao =h. (2.9)

Mnozenie dlugosci wektora przez cosinus kata zawartego migedzy tym wektorem a osia

oznacza rzut prostopadly na tg 0. Stad otrzymuje sig postac:
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(k¥ =k g = Ak Fag = (2.10)

Mnozenie rzutu prostopadlego wektora przez jednostke osiowa jest jednoznaczne
z wyznaczeniem wspotrzednej w przestrzeni sieci odwrotnej. Analogiczne rozwazania dla
pozostatych dwdch osi pokazuja, ze wektor dyfrakcji ma w przestrzeni odwrotnej catkowite

wspotrzedne 4, k, [, czyli:
k-k,=Ak =ha,+ kb, +lc, =r". (2.11)

Zaleznos¢ (2.11) stanowi wektorowa posta¢ rownania Lauego. Roéwnanie Lauego jest

r . ’ . . . .. . , * .
réwnowazne z rOwnaniem Bragga. Poniewaz wektor dyfrakcji Ak jest rtowny r , wigc:

*
r =

[AK| =

1
- (2.12)

Poniewaz kat miedzy wektorem k a ky jest katem ugigcia 260, a dlugos¢ wektora dyfrakcji
wynosi 2sin®/ A (rys. 2.4) stad:

2sm®:l’ (2.13)
A d
co prowadzi do rownania Bragga:
2dsin® = 4. (2.14)

Wektorowe réwnanie Lauego umozliwia prosta geometryczna interpretacje warunku
dyfrakcji, nazywana konstrukcja Ewalda. Zaréwno wektory falowe wiazki padajacej na
krysztat, jak 1 wszystkich wiazek ugig¢tych maja jednakowa dlugos¢ 1/4, roznia si¢ tylko
kierunkiem. Jezeli poczatki tych wektoréw umieScimy w jednym punkcie, to konce
wszystkich wektoréw falowych wiazek ugigtych beda lezaly na powierzchni sfery

o promieniu //A. Sfer¢ t¢ nazywamy sfera Ewalda. Jezeli na sfer¢ Ewalda natozymy sie¢
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odwrotna w taki sposob, aby jej poczatek znajdowal si¢ w punkcie przebicia sfery przez
koniec wektora wiazki padajacej, to zgodnie ze wzorem (2.11) dyfrakcja zajdzie tylko
woweczas, gdy przynajmniej jeszcze jeden wezet sieci odwrotnej znajdzie sig¢ na sferze. Obrot
monokrysztalu powoduje, Zze takiemu samemu obrotowi ulega sprzezona z nim sie¢ odwrotna.
W wyniku tego kolejne wezly sieci odwrotnej nasuwaja si¢ na sfer¢ Ewalda.

W rezultacie otrzymujemy kolejno refleksy wyzszych rzedow.

Sfera Ewalda \

wrefleks 111

1/din

wiazka pierwotna -

® Oy O .
din

Rys. 2.4. Interpretacja geometryczna dyfrakcji za pomoca sfery Ewalda i sieci odwrotnej [11].

2.3.3. Wlasciwosci sieci odwrotnej

Sie¢ odwrotna posiada nastepujace wlasciwosci:
1. Sie¢ odwrotna jest jednoznacznie okreslona przez rozmiary 1 ksztatt komoérki elementarne;j
sieci rzeczywistej, nie zalezy od polozenia atomoéw w komorce elementarnej sieci
rzeczywiste;j.
2. Niezaleznie od wyboru wektordéw a, b, c, sie¢ odwrotna w sposob catkowicie jednoznaczny
odpowiada sieci rzeczywistej.

3. Sie¢ rzeczywista jest siecia odwrotna wzgledem swojej sieci odwrotne;.
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c=(c7) (2.15)

4. Objetos¢ komorki elementarnej sieci odwrotnej jest rowna odwrotnosci objgtosci komorki

elementarnej sieci rzeczywiste;.
V=1 (2.16)

5. Uktad krystalograficzny sieci odwrotnej jest zawsze taki sam jak uklad krystalograficzny
jej sieci rzeczywiste;.

6. Punktowa grupa symetrii sieci odwrotnej jest taka sama jak punktowa grupa symetrii sieci
rzeczywistej.

7. Wskazniki weztow lezacych w dowolnej plaszczyznie sieci odwrotnej przechodzacej przez
wezet (000) sa wskaznikami (lub wielokrotnosciami) tych plaszczyzn sieciowych sieci

rzeczywistej, do ktorych normalne leza w danej ptaszczyznie sieci odwrotne;.

2.4. Pomiary mapy wezlow sieci odwrotnej krysztalu

Klasyczne metody dyfrakcji to rentgenografia, neutronografia i elektronografia [13].
Roéznia si¢ one migdzy soba m.in. sita oddziatywania na cialo stale, mozliwos$ciami
obserwacji cial rozdrobnionych czy mozliwoscia okreslenia potozen atomoéw w sieci [14].
Mimo réznic trzy wymienione powyzej metody postuguja si¢ tym samym aparatem
matematycznym.

W niniejszej pracy badania prowadzone sa przy uzyciu metod dyfrakeji

rentgenowskiej.
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2.4.1. Uklad pomiarowy

Pomiary strukturalne warstw wykonywano wykorzystujac dyfraktometr rentgenowski
MRD (Materials Research Diffractometr) firmy Philips w konfiguracji optyki
wysokorozdzielczej. Do pomiarow zastosowano lampe ze zréodtem punktowym i anodg Cu
o mocy maksymalnej 2 kW. W optyce wysokorozdzielczej w torze wiazki pierwotnej
umieszczony jest monochromator Bartelsa w postaci czterech ptytek germanowych
ustawionych w odbiciu wiazki padajacej plaszczyzna (220) lub (440). Dzigki temu uzyskuje
si¢ monochromatyczno$¢ wiazki K, na poziomie AV/A = 2,3-107 oraz rozbieznosci katowej
A® = 12” dla ustawienia (220) 1 A® = 5 dla (440). W torze wiazki dyfrakcyjnej stosuje sig
szerokie okno przed detektorem przy pomiarze krzywych odbi¢ lub analizator

dwukrystaliczny (Ge (220)) dajacy szczeling pomiarowa A2@ = 127 [15].

monochromator detektor
Bartelsa

zrodto pr. X ‘ |

7N
V4

ptytki Ge

analizator

Rys. 2.5. Optyka wiazki wysokorozdzielczej (ang. high resolution optics — triple axis) [15].

2.4.2. Sposob pomiaru mapy wezla sieci odwrotnej

Pomiar mapy wezta nie odbywa si¢ bezposrednio w przestrzeni sieci odwrotnej, ale
przez skanowanie we¢zla wiazka rentgenowska wzdhuz osi X, Y sieci odwrotnej. Pomiar
odbywa si¢ w trybie 20-w/w. Polega on na sprz¢zonej zmianie kata 20 z katem o
(rys. 2.5), z jednoczesnym przesuwem kazdego nastepnego kroku pomiarowego dodatkowo
o kat w. Przebieg pomiaru wykonanego w ten sposob mozna zobrazowac siecia odwrotng —

rys. 2.6.
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A

f 20-0

v

N4

Rys. 2.6. Mapowanie wg¢zla sieci odwrotne;j.

Pomiar sprz¢zony 20@-w w sieci odwrotnej odzwierciedlany jest jako skracanie 1 wydluzanie
wektora wodzacego. Natomiast przesuw o kat o (kotysanie krysztalem) odnosi si¢ do
przesuwu wiazki po wezle. Mapy weztow sieci odwrotnej moga by¢ mierzone od ptaszczyzn
zardbwno symetrycznych (rownolegltych do powierzchni krysztatu), dla ktorych zachodzi
zalezno$¢ w =0, jak 1 asymetrycznych (nieréwnoleglych do powierzchni krysztatu), dla
ktérych @=®.W ten sposdb z pomiaru otrzymujemy tréjwymiarowa mapg punktéw,
z ktérych kazdy opisany jest wspotrzednymi 20 i @ (rys. 2.7). Punkty te na podstawie

zaleznosci (2.17) 1 (2.18) sa konwertowane do przestrzeni sieci odwrotnej.

*

X" =sin(w - 0)-sin(0) (2.17)

*

Y™ =cos(w—-©)-5in(0) (2.18)

Dzigki zastosowaniu powyzszych wzoréw otrzymujemy mapg, w ktorej kazdy punkt ma

wspotrzedne sieci odwrotnej X, Y (rys. 2.8).
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Rys. 2.7. Wspodtrzedne osi dla mapy otrzymanej bezposrednio z pomiaru.
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a) b)

Rys. 2.8. Transformacja przestrzeni sieci prostej a) do przestrzeni sieci odwrotnej b).
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3. Niedopasowane sieciowo warstwy epitaksjalne i metody ich charakteryzacji
strukturalnej

3.1. Warstwy epitaksjalne azotkéw A'''-N

Niedopasowanie parametrow sieciowych komorek elementarnych warstwy i podloza
jest czgstym problemem technologicznym. Wystgpuje ono najczgsciej w procesach
heteroepitaksji — wytwarzania warstw na podtozu o innej stalej sieciowej niz tworzona
warstwa (warstwy (Ga,In,Al)N/szafir) lub w procesach epitaksji warstw domieszkowanych —
gdzie nastgpuje zastgpowanie atomoéw sieci atomami obcymi. Efektem niedopasowania jest
deformacja sieci krystalicznej warstwy epitaksjalnej. W procesie epitaksji podtoze wymusza

na naktadanej warstwie strukturg krystaliczna [16].

a) b) c)

warstwa
epitaksjalna

podtoze

Rys. 3.1. Epitaksja warstwy niedopasowanej; a) warstwy niezalezne od siebie, b) warstwa

naprezona, c) relaksacja warstwy.

Na rys. 3.1 przedstawiono schemat epitaksji warstwy niedopasowanej sieciowo do podtoza,
np. InyGa;xAs na podtozu GaAs. Warstwa In,Ga, 4 As istniejac niezaleznie od podloza ma
parametr sieciowy komorki elementarnej duzo wigkszy od parametru sieciowego podioza
GaAs (rys. 3.1a). W procesie epitaksji podtoze wymusza na warstwie InyGa;4As strukturg
krystalicznag. Wynikiem tego jest zmiana parametrow sieciowych podstawy komorek
elementarnych warstwy do warto$ci, jakie maja komorki podtoza. Mamy woéwcezas do
czynienia z warstwa naprezona (rys. 3.1b). Warstwy InyGa;xAs po przekroczeniu pewnej
grubosci, zwanej gruboscia krytyczna, zaczynaja zmienia¢ parametr sieciowy do takiego, jaki
by miata komorka InyGa;4As istniejac niezaleznie. Mowimy wowczas o relaksacji warstwy

(rys. 3.1c).
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Warto$¢ niedopasowania sieciowego (3.1) wylicza sig jako:
(aw—ap)/ap [%] (3.1
gdzie a,, — parametr sieciowy a warstwy, a, — parametr sieciowy a podtoza.

Przedmiotem badan prezentowanych w niniejszej pracy sa warstwy azotkowe III
grupy uktadu okresowego niedopasowane sieciowo takie jak: GaN, AIN, InN, AlyGa; 4N oraz
InyGa; xN. Najczgséciej warstwy te sa wytwarzane metodami epitaksji na podiozach
szafirowych.

Warstwy GaN krystalizuja w uktadzie heksagonalnym w strukturze wurcytu. Schemat

warstwy GaN na podtozu szafirowym przedstawia rys. 3.2.

Szafir (110) smmp | lSzafir (100)
- (Ga,Al,In)N
(Ga,AlIn)N (1 10)] !‘_(Ga,AI,In)N (100)

Rys. 3.2. Schemat budowy warstwy GaN na podtozu szafirowym.

Na podtozu szafirowym (a = 4,758 A, ¢ = 12,991 A) osadzana jest warstwa o mniejszym
parametrze sieciowym. Parametry komorki elementarnej GaN maja wartosci a = 3,189 A,
c = 5,185 A. Dodatkowo komorki elementarne warstwy GaN sa skrecone wzgledem komérek
elementarnych szafiru o kat 30% w ptaszczyznie XY. Uwzgledniajac skrecenie warstwy GaN
wzgledem podiloza szafirowego (rys. 3.2) parametr a, warstwy réwna si¢

a, =+3a,,, =55252 A, a niedopasowanie sieciowe GaN-szafir obliczone na podstawie (3.1)
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wynosi 16,1% [17]. To niedopasowanie sieciowe powoduje zaburzenia sieci krystalicznej
osadzanej warstwy. Warstwy (Ga,Al,In)N na podtozach szafirowych rosna w postaci
monokrystalicznych blokéw o wymiarach 10> — 10* A (LBS — lateral block size) na gruboé¢
warstwy. Dodatkowo bloki wykazuja mozaike, tj. rozkolysanie, zaréwno prostopadte do
warstwy (mozaika twistowa) jak i rownolegte (mozaika tiltowa) (rys. 3.3) o wartosci od 0,01 °
do 0,3 ° [18]. Bloki krystaliczne oraz mozaik¢ w rzeczywistych warstwach przedstawiono na

rys. 3.4.

Twist D ,

Tilt

Rys. 3.4. a) Obraz SEM (WEMiF PWr) przetomu warstwy GaN/szafir z widocznymi blokami

krystalicznymi, b) obraz AFM (Lawrence Berkeley National Laboratory, Berkeley,
USA) powierzchni warstwy GaN z widoczna mozaika warstwy, c) obraz AFM
(Lawrence Berkeley National Laboratory, Berkeley, USA) powierzchni warstwy

GaN z widocznymi blokami krystalicznymi.
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3.2. Wybrane metody charakteryzacji strukturalnej warstw epitaksjalnych

W literaturze istnieja metody, ktore mozna zastosowa¢ do charakteryzacji struktur
niedopasowanych. Mozna je podzieli¢ na metody symulujace struktury pod wzgledem
zalezno$ci fizycznych, lezacych u podstaw krystalografii lub analizujace geometryczne

wlasciwosci map weztow sieci odwrotnej lub krzywych odbi¢.
3.2.1. Analiza teoretyczna profilu linii dyfrakcyjnej

Pierwsza prezentowana metoda charakteryzacji strukturalnej struktur niedoskonatych
jest metoda teoretycznej analizy profilu linii dyfrakcyjnej [19].

W metodzie tej refleks dyfrakcyjny #(s), jaki otrzymujemy z pomiaru, mozna
traktowac jako splot czystego profilu f{z) od analizowanej warstwy i profilu aparaturowego

g(s-t) (3.2).

h(s) = jg(s — 1) f(t)dt (3.2)
[-0, +a] - przedzial katowy, w ktorym analizowany jest refleks.
Zaktada sig, ze warstwa zbudowana jest z blokow o tym samym ksztalcie, ale majacych rozne
wymiary o gestosci rozktadu prawdopodobienstwa p. Wowczas czysty refleks (3.3) bedzie

sumg czystych profili pochodzacych od wszystkich blokéw krystalicznych o$wietlonych
wiazka.

f(s) = [@(n,5)p(n)dn (3.3)

gdzie @(n,s) — odwrotna transformata Fouriera funkcji autokorelacji opisujacych ksztat
blokéw krystalicznych, ktérych ilos¢ o danym wymiarze okresla liczba n, N — tak duza liczba,

ze p(n)=0dlan>N.
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Jak pokazano w [20-24] profil katowy wiazki dyfrakcyjnej pochodzacej od warstwy

sktadajacej si¢ z blokéw monokrystalicznych w matym otoczeniu kata Bragga moze by¢

interpretowany jako:

f(s)= T{J‘(D(n,s - t)p(n)dn}r(t)dl 3.4)
lub

f(s)= j j ¥ (n,s — t)v(n)dn}r(t)dt (3.5)
gdzie

p(n) — gestos¢ rozktadu blokow krystalicznych wazonych liczbowo,
v(n) — gestosé rozktadu blokow krystalicznych wazonych objetosciowo — v(n)=p(n)n’ ,
r(s) — gestos¢ rozktadu naprezen II rodzaju w sieci krystalicznej (okre§lona przez wzgledne

zmiany parametru sieciowego w stosunku do wartosci $redniej).

Funkcje rozktadu wielkos$ci blokéw p(n) i v(n) moga by¢ interpretowane jako ggstos¢
prawdopodobienstwa znalezienia bloku krystalicznego w warstwie o zatozonych wymiarach.
Podobnie funkcja rozktadu naprezen r(2) moze by¢ interpretowana jako gestos¢ rozktadu
prawdopodobienstwa  znalezienia  bloku  krystalicznego, w  ktorym  odlegtos¢
migdzyplaszczyznowa d (w analizowanym kierunku) ro6zni si¢ o warto$¢ réwna -
t-d-ctg(®,) od wartosci $redniej 1=0-0,, (Oy - kat Bragga). Metodg rozwiazywania

réwnan (3.4) i (3.5) prezentuje Kojdecki w pracach [20,21].
3.2.2. Metoda Holy’ego

Metoda Holy’ego bazuje na statystycznej dynamicznej teorii dyfrakcji opracowanej po
raz pierwszy przez Kato [25,26]. Holy [27] w swoich rozwazaniach koncentrowal si¢ na
charakteryzacji warstw ZnTe przy uzyciu krzywych odbi¢ oraz map sieci odwrotnej. Model
ten bazuje na zjawiskach fizycznych i rozpraszaniu wiazki na defektach w warstwie. Teoria

rozpraszania zaktada, ze intensywno$¢ punktu mapy wyrazona jest za pomoca zaleznos$ci:
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I(Q) = constfd3r'[d3r'e”‘q(r”'v)e’T(”") (3.6)

gdzie

T(r,r')= zpa J'dzrun ll _ e_ih(”a (=2 "‘"H’Z))J (3.7)
P s

Jest funkcja korelacji deformacji powierzchni, p, jest gestoscia dyslokacji typu a, u,(r),z) jest
przesunigciem w punkcie r=(ry,z) dyslokacji typu o przecinajacej powierzchnig probki w osi
(0,0,0). W wyniku symulacji otrzymujemy mapy weztow sieci odwrotnej, na podstawie
ktorych mozemy wnioskowac o dyslokacjach w strukturze.

Niestety, komplikacja i ztozono$¢ metody uniemozliwia jej szersze stosowanie, gdyz

modele wychodzace z glebokiej fizyki zjawisk budowane sa dla §cisle okreslonych struktur.
3.2.3. Metoda Metzgera

Metoda ta wykorzystuje krzywe odbi¢ struktur krystalizujacych w kladzie
heksagonalnym. Polega ona na pomiarze trzech reflekséw od ptaszczyzn (00.2), (00.4), (00.6)
[7], a nastepnie wyznaczeniu szeroko$ci poldwkowych krzywych oraz potozenia reflekséw na
osiach pomiarowych - Omega 1 2theta. Posiadajac te parametry krzywych otrzymuje si¢ trzy
zestawy wspotrzednych pozwalajace na wyznaczenie w odpowiednim ukladzie
wspotrzednych funkcji, ktéra mozemy zaaproksymowac prosta. Na podstawie wspotczynnika
kierunkowego oraz punktu przecigcia si¢ z osia Y wyznaczamy odpowiednie parametry
struktury [8].

Zastosowanie tej metody pozwala na wyznaczenie wielko$ci blokow krystalicznych
(lateralnej dhugosci koherencji fali) mierzonej rownolegle do warstwy - L;;, mozaiki blokéw
réwnolegle; do powierzchni warstwy (tiltu), napr¢zenia mierzonego prostopadle - ¢,
i wielkosci blokow krystalicznych (lateralnej dhugosci koherencji fali) mierzonej prostopadle

do warstwy - L, .
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Dla krzywych mierzonych w trybie Omega punkty potozone na osi Y maja

wspotrzedne %(@) - FWHM @ , natomiast wspotrzedna X tych punktow ma warto$¢ %(@)

Korzystajac z zaleznosci (3.8) 1 (3.9) wylicza si¢ odpowiednie parametry struktury [8].

0,9
L = , (3.8)
2.y,
tilt =wsp. a, (3.9)
gdzie:
Vo — miejsce przecigcia z osia Y, wsp. a — wspoOlczynnik kierunkowy proste;.
. , . cos(@)
Dla krzywych uzyskanych w trybie @/20 wspdhrzgdna Y ma postac PRE
a parametry struktury wyliczane sa na podstawie nast¢pujacych zaleznosci [8]:
L, =2 (3.10)
2-y,
wsp. a
L= 5 3.11)

Jest to sposdb pozwalajacy wyznaczy¢ pewne parametry struktury przy niewielkiej liczbie
pomiarow. Jej ograniczeniem jest to, ze bazuje na refleksie (00.6), ktorego dokladnosé
wyznaczenia potozenia oraz szerokosci potdéwkowej ma istotny wplyw na parametry
struktury. Tymczasem refleks (00.6) ma =z reguly bardzo mata intensywno$¢
1 wymaga bardzo dlugiego czasu pomiaru w celu uzyskania mozliwie gtadkiej krzywej. Przy
braku gtadkosci krzywej pomiar szerokosci potowkowej moze by¢ zafatszowany i zalezny od
sposobu aproksymacji krzywej, a co za tym idzie wyznaczone parametry struktury sa

obarczone btedem.
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3.2.4. Metoda Fewstera

Przedmiotem metody opracowanej przez Fewstera [5,6] sa mapy weztow sieci
odwrotnej i wptyw parametrow struktury na ksztalt wezta takiej sieci. Schemat wptywu

parametréw warstwy na ksztalt refleksu przedstawia rys. 3.5.

{h kl wezta sieci
odwrotnej podioza

gradient
parametru c

gradient

Mozaika tiltowa
; / makroskopowa
parametru a

P
‘H}q- hkl wezta sieci odwrotnej warstwy

S wielkosé blokdw
krystalicznych

normalna do powierzchni
ptaszczyzny mierzonego
refleksu

Mozaika tiltowa
mikroskopowa

Rys. 3.5. Schemat wptywu parametrow warstw na ksztatlt mapy wezla sieci odwrotne;.

W celu wyznaczenia parametrow warstwy potrzebne sa dwa refleksy: symetryczny (004) od
ptaszczyzny rownolegtej do powierzchni probki oraz asymetryczny (115) od ptaszczyzny

sko$nej do powierzchni probki.
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Akl wezta sieci
odwrotnej podioza
()
5 | hkl wezta sieci
odwrotnej warstwy
L
1 L,
normalna do v 000
powierzchni
ptaszczyzny

mierzonego refleksu

Rys. 3.6. Schemat rozktadu rozpraszania w przestrzeni dyfrakcyjnej oraz dtugosci L; i katy

potrzebne do separacji mikroskopowej mozaiki tiltowej (L,) 1 wielkosci blokow

krystalicznych (L) dla refleksu.

Na rys. 3.5 mozna zaobserwowac, ze na profil refleksu wptywaja dwa czynniki —

mikroskopowa mozaika tiltowa oraz wielkos¢ blokéw krystalicznych. Poniewaz

obserwowany ksztalt moze by¢ zaaproksymowany elipsa to z prostych zaleznosci

trygonometrycznych oraz z rys. 3.6 stosunek tych dwoch wptywoéw jest dany jako:

Roéwnoczesnie

wielko$¢ — blokéw — krystalicznych _ L, cos&

- . : =—=——"2 - (3.12)
mikroskopowa — mozaika — tiltowa L, cos(¢ - )
L _sinlg) (3.13)
L, cos(¢)

-30 -



Z tych relacji zalezno$ci dla L; i L, mozna przedstawi¢ jako wielko$ci zwiazane z katem

padania wiazki . Warto$¢ wielkosci blokow krystalicznych mozna wyznaczy¢ jako (Asx)

z zaleznosci na wspotrzedne punktow w przestrzeni sieci odwrotnej (3.14) [5]:

(As_,As, )= % (cos|20’ - w|A2w']- Al@]) + cos wA®), (sin[20" — w|A20" - Aw) - sin wA®)

gdzie:
o — kat padania wiazki, o' - kat ® Bragga.

oraz:

Ao, =1, (cos ¢ +sin gtan 6),

_L;sing

A(Za)') —a

L

W efekcie mikroskopowa mozaika tiltowa jest rowna:

Aw, =1L,.

-1

(3.14)

(3.15)

(3.16)

(3.17)

Zatem wszystkie parametry pokazane na rys. 3.5 moga zosta¢ wyznaczone dzigki kombinacji

map sieci odwrotne;j.

Metoda ta wydaje si¢ by¢ prosta w uzyciu i nie wymaga duzej iloci pomiardw.

Niestety, w toku jej praktycznego wykorzystania okazalo sig, ze wyniki uzyskiwane dzigki

niej moga nie zgadzac si¢ z rzeczywistymi parametrami struktury. Powoduje to konieczno$¢

potwierdzenia wynikow innymi metodami, co w przypadku A™ — N powoduje problemy z ich

weryfikacja.
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4. Opis opracowanego modelu struktury

4.1. Zalozenia

W  rozdziale 3 dokonano przegladu literaturowego sposoboéw charakteryzacji
strukturalnej warstw szerokopasmowych o duzym niedopasowaniu do podtoza. Pokazano, ze
metod tych nie mozna prosto zastosowa¢ do badania wszystkich warstw epitaksjalnych
azotkow A"-N. Niekiedy tez otrzymywane dziki nim parametry strukturalne moga by¢
niejednoznaczne lub obarczone zbyt duzym bl¢dem. Znajomo$¢ metod bazujacych na
geometrii weztdw sieci odwrotnej oraz wiedza na temat jakosciowego wplywu parametrow
struktury na ksztalt wezla (rys. 4.1) [28] pozwalaja postawi¢ tezg, ze mozliwe jest
opracowanie metody umozliwiajacej wyznaczenie wielu parametrow struktur
azotkowych o duzym niedopasowaniu sieciowym w oparciu o geometri¢ wezla sieci
odwrotnej. Zadaniem niniejszego rozdziatu jest szczegotowa analiza modelu struktury

opracowanego w oparciu o symulacj¢ wezla sieci odwrotnej krysztatu [29].

Wezty Wezty
symetryczne asymetryczne

/\

b
—— — S— Wielkos¢ blokoéw krystalicznych
:: iie— Gradient parametru sieciowego Aa
i A
== i
bl ——
k4

Rys. 4.1. Wptyw parametréw struktury na poszerzenie wezta w przestrzeni sieci

odwrotnej krysztatu [28].
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Model opracowano w oparciu o wiedzg na temat jako§ciowego wpltywu parametréw
struktury na ksztalt wezta w przestrzeni sieci odwrotnej. Ksztalt weziow krysztatow
doskonatych i prawie doskonatych jest okregiem o $rednicy pojedynczych sekund katowych.
Defekty warstwy powoduja jego deformacjg. Dla struktur niedoskonatych, takich jak warstwy
azotkow AN, wplyw parametrow struktury objawia si¢ w sposob przedstawiony na rys.
4.1. Wynika z niego, ze dla refleksow symetrycznych zmozaikowanie warstwy prowadzi do
poszerzenia weztow wzdhuz osi X przestrzeni sieci odwrotnej, natomiast dla reflekséw
asymetrycznych powoduje skrecenie refleksu. Gradient parametru sieciowego Aa oraz
parametr, jakim jest wielko$¢ blokow krystalicznych wplywaja na poszerzanie si¢ weztdw
asymetrycznych réwnolegle do osi X. Gradient parametru sieciowego Ac poszerza refleksy
asymetryczne rownolegle do osi Y przestrzeni sieci odwrotnej [28]. Wedlug wiedzy autora
w literaturze istnieja jedynie informacje jakoSciowe na temat gradientu parametrow
sieciowych warstw azotkowych. Warto§¢ gradientow dla cienkich warstw GaAs zostata

oszacowana i wynosi maksymalnie 0,1% warto$ci statej sieci [30].

Opracowany model oparto na nastgpujace zatozeniach:

1. Symulacj¢ prowadzi si¢ dla struktur krystalicznych nalezacych do uktadu
heksagonalnego.

2. Struktura krystaliczna sktada si¢ z krystalitow (blokéw krystalicznych).

3. Krystality sa elementarnymi sktadnikami modelu.

4. Kazdy krystalit zachowuje si¢ w procesie dyfrakcji jak autonomiczna struktura
krystaliczna.

5. Objetos¢ komorki elementarnej jest stala; zwigkszenie parametru sieciowego
a pociaga za soba proporcjonalne zmniejszenie si¢ parametru c.

6. Krystality wykazuja odchylenia katowe od normalnej do podtoza (mozaika tiltowa).

7.  Wysokos¢ krystalitow jest duzo wigksza od ich szerokosci, czyli grubo$¢ struktury
jest duzo wigksza od szerokosci blokow krystalicznych mierzonych réwnolegle do
warstwy

8. W strukturze wystepuje gradient parametréw sieciowych a i c.

9. Intensywnos¢ elementarnych refleksow sktadowych pochodzacych od takich samych
blokéw (majacych taka sama warto§¢ parametréw sieciowych, ich szerokosci

1 warto$ci mozaiki) jest funkcja o rozktadzie normalnym.
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10. Zrédto promieni rentgenowskich jest idealnie monochromatyczne (w stosowanej

aparaturze, przy promieniowaniu Cu K, A = 1,540597 A).

Powyzsze zalozenia pozwolily zrezygnowac ze ztozonych teorii analizy profilu linii

dyfrakcyjnej i dynamicznej teorii dyfrakcji, opisanych w pracach [31-33].

4.2. Parametry strukturalne warstw uwzglednione w modelowaniu warstwy rzeczywistej

Parametry struktury, jakie zostaly uwzglednione w procesie modelowania, sg jednymi
z podstawowych w badaniu jako$ci struktury azotkowej na szafirze. Poza podstawowymi
parametrami sieciowymi a i ¢ komorki elementarnej, odzwierciedlajacymi na mapie potozenie
srodka refleksu w przestrzeni, uwzgledniono ich gradienty objawiajace si¢ poszerzeniem
wezta na mapach sieci odwrotnej X dla gradientu @ 1 Y dla gradientu parametru c. Warstwy
(In,Ga,Al)N nie sa typowymi warstwami monokrystalicznymi, gdyz ich wzrost przebiega
w postaci kolumn (rys. 3.4). Dlatego wielko$¢ blokéw krystalicznych w kierunku lateralnym
to nastepny parametr uwzgledniony w modelu.

Kolumny warstwy (In,Ga,Al)N dodatkowo ulegaja rozkotysaniu — zjawisko to nazywane
jest mozaika warstwy (rys. 3.4). W modelu zostatl uwzgledniony jeden typ mozaiki — mozaika
tiltowa, poniewaz wielko$¢ mozaiki twistowej zawarta jest w krzywych odbicia otrzymanych
od plaszczyzn  prostopadtych do  powierzchni  warstwy, np. (01.0) [34].
W modelu zostat takze uwzgledniony parametr struktury, jakim jest grubo$¢ warstwy, co
uwidacznia si¢ przez jego wpltyw na rozmycie refleksu w kierunku Y przestrzeni sieci

odwrotne;j.
4.3. Schemat budowy modelu
Modelowanie struktury z wykorzystaniem wezlow sieci odwrotnej przebiega zgodnie ze

schematem przedstawionym na rys. 4.2. Spelnione przy tym musza by¢ zatlozenia modelu

(rozdz. 4.1).
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Refleks wynikowy

Rys. 4.2. Schemat procesu modelowania wezta sieci odwrotne;.

W pierwszym etapie symulacji struktury tworzona jest macierz punktéw uwzgledniajaca
wartos$ci parametrow sieciowych warstwy oraz zatozony gradient parametrow a i c. Macierz

ta zawiera warto$ci w przedziale a + Aa/2, ¢+ Ac/2 - rys. 4.2a. Nastepnie, na podstawie

zalozonych warto$ci parametréow sieciowych oraz ich gradientow, kazdy punkt macierzy
transformowany jest do przestrzeni sieci odwrotnej. Dzigki temu otrzymywana jest macierz
wspotrzednych punktow w przestrzeni sieci odwrotnej — rys 4.2b. Kolejnym etapem jest
wpisanie refleksu teoretycznego w obszar przestrzeni ograniczony przez wielkos¢ gradientu
parametréw sieciowych wyliczony w kroku poprzednim. Intensywnos$¢ powstatego refleksu
jest funkcja o rozktadzie normalnym — rys. 4.2c. Po utworzeniu podstawowego refleksu,
kolejno uwzglednia si¢ wpltyw réznych parametrow struktury, tj. wielkosci blokow

krystalicznych, grubosci warstwy, wielko$ci mozaiki tiltowej przez wyliczenie poszerzenia

-35-



potéwkowego oraz wielkosci skrecenia refleksu. Odbywa si¢ to przez nakladanie na siebie
teoretycznych reflekséw sktadowych — rys. 4.2d,e,f. Efektem finalnym jest ksztalt wezta sieci
odwrotnej warstwy, jaki powinien by¢ uzyskany przy pomiarze warstwy o zadanych

parametrach — rys. 4.2¢.

4.4. Sposob transformacji modelu w program komputerowy

W punkcie 4.3 przedstawiono schemat postgpowania przy tworzeniu modelowanego

refleksu. Kazdy etap modelowania opisuja nastgpujace operacje.

4.4.1. Przebieg procesu symulacji

W  pierwszym etapie tworzenia refleksu, na podstawie zatozonych warto$ci
parametrow sieciowych komorki elementarnej a i ¢ oraz wskaznikéw Millera ptaszczyzny
sieciowej, dla ktorej symulujemy refleks - 4 k [ oraz ptaszczyzny réwnoleglej do powierzchni
probki 4’ k’ I’ na podstawie wzoru (4.1) obliczany jest kat k£ migdzy plaszczyzna h kl,a h’ k’
[’, a takze odlegtos¢ migdzyptaszczyznowa dpi (4.2) [11].

Y* A
(Qx: Qy)

v X

A

dpi % K *
\\

Rys. 4.3. Zaleznosci geometryczne w symulowanym refleksie.

(4.1)

2

‘= arccos( i d. ( 4 BRkk05- (hkki) I D

2
3 a c
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(4.2)

2

_1

4 h* +hk+k* I? %

dy = g'—2+—
a C

Nastegpnie, na podstawie wzoru (4.3), wyznaczane sa wspotrzedne srodka refleksu

W przestrzeni sieci odwrotnej,

-cos(90° £ k)

(Qx] ) 2-dyy
B 43
O, A sin(90° + k) *3)

hkl

gdzie Q,,0, sa wspolrzgdnymi w przestrzeni sieci odwrotnej mnozonymi przez
wspotczynnik /2. Takie postgpowanie wynika ze specyfiki uzywanego oprogramowania,
w ktorym wspotrzedne w przestrzeni sieci odwrotnej sa okreslane w ten sposob. Kat brany do

obliczen jest dodawany lub odejmowany. Jest to zalezne od tego czy symulowany refleks ma

mie¢ wspotrzedna Q. dodatnia czy ujemna. Zalezne jest to od wspdtczynnika Millera k. Dla

wartosci k£ >0 wyliczany jest cosinus lub sinus kata 90° — &, dla wartosci k£ <0 wyliczana jest
warto$¢ dla kata 90° +k . Warto$ci parametrow sieciowych podawane sa z doktadnoscia do
10* A. Typowa warto$¢ gradientu parametrow sieciowych dla badanych warstw wynosi od
10*do 107 A, dlatego w oprogramowaniu zatozono, ze Aa i Ac beda mniejsze od 2:107 A.

Z kolei tworzona jest macierz zawierajaca warto$ci parametrow sieciowych a i ¢
pomniejszone i powigkszone o zatozony gradient tych parametrow a £ Aa/2oraz ¢+ Ac/2 -
rys. 4.4. Wartos¢ gradientu dzielona jest na 50 czg$ci i w zwiazku z tym otrzymujemy
macierz o wymiarze 101 na 101 punktow (rys. 4.4, tab. 4.1). Jest to ilo$¢ dajaca wystarczajaca

rozdzielczo$¢ tworzonego refleksu.
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a-m-&a a+m-oa
c—n-oc c—n-oc
a—Aa | a—m-da a a+m-oa | a+Aa
51 c c c c c
a-m-oa a+m-o
c+n-oc c+n-oc
a—-Aa | a-m-oa | @ a+m-oa | a+Aa
101 c+Ac | c+Ac c+Ac | c+Ac c+Ac

Tab. 4.1. Macierz wartos$ci parametrow sieciowych.

Podobnie jak dla zatozonych parametrow a i ¢, dla ktérych wyznaczone zostaty wspotrzedne
w przestrzeni sieci odwrotnej, tak dla kazdego punktu macierzy zawierajacej wartosci
parametrow sieciowych obliczamy jego pozycje w przestrzeni (rys. 4.5, tab. 4.2). Dzigki temu
w przestrzeni sieci odwrotnej uzyskujemy powierzchnig, jaka bedzie zajmowal tworzony

refleks.
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Rys. 4.5. Macierz uzmiennionych parametréw sieciowych w przestrzeni sieci odwrotne;.

a—Aa a-m-oa a a-m-oa a+Aa
c—Ac | Qx,Qu Qxs1,Qy1 Qxi01 ,Qy1
c—n-oc me 9er‘l me 9Qyn
c Qx1,Qys1 Qxs1,Qys1 Qx101 ,Qys1
c+n-oc me aQyn me aQyn
c+Ac | Qx1,Qyi01 Qxs1,Qy101 Qx101 ,Qy101

Tab. 4.2. Macierz wartos$ci parametrow sieciowych.

Po wyznaczeniu wspotrzednych symulowanego wezla mozna analizowa¢ wartosci ich
intensywnosci. Nie interesuje nas przy tym doktadna warto$¢ intensywnosci refleksu, lecz jej
wplyw na ksztalt wezta. Dlatego zaklada sig, ze intensywnos$¢ refleksu ma rozktad normalny,

a warto$ci wyliczane na podstawie wzoru (4.4) sa normalizowane do wartosci 1.

1

o277

.e 20

f(x)= , (4.4)

gdzie o dobrano w procesie kalibracji modelu tak, ze o =0,9, warto$¢ §rednia x wynosi 0,

za$ x przyjmuje wartosci z przedziatu (0,101) .
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Zaklada sig, ze mniej prawdopodobne jest otrzymanie refleksu dla wartosci skrajnych
parametrow sieciowych a i ¢ (wspotrzednych Q,, O,) niz dla wartosci centralnych. Nastgpnie
tworzona jest macierz intensywnos$ci w taki sposob, ze punkt refleksu o najwigkszej
intensywnos$ci okre$lony jest dla zatozonych wartosci §rednich parametrow a i c (tab. 4.3),
a intensywnos$¢ w kierunku brzegéw refleksu, ktora jest iloczynem intensywnosci dla wartosci

a 1 wartosci ¢ zanika wraz ze zblizaniem si¢ do brzegow - rys. 4.6, tab. 4.4.

Q4

Rys. 4.6. Schematyczny rysunek rozktadu intensywnos$ci wpisany w dyskretna przestrzen

parametrow sieciowych.

1 51 101
a—Aa a a+Aa
Qu  Qu Qutor

0 1 0
c—Ac (5 c—Ac
le QySl Qy101

0 1 0

Tab. 4.3. Jednowymiarowe macierze rozktadu normalnego.
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a—Aa | a—m-da a a+Aa
a—-m-oa
Qxl QxSl QxlOl
c—Ac
0 0
le
C
1
Qy51
c+Ac
0 0
Qy101

Tab. 4.4. Dwuwymiarowa macierz intensywnosci tworzonego refleksu.

Znajac potozenie refleksu w przestrzeni mozna wyznaczy¢ wartoSci poszerzenia
poléwkowego, wynikajacego z wielko$ci blokow krystalicznych — zal. (4.4) oraz grubosci

warstwy — zal. (4.5) [35].

FWHM (LBS) = sin(k) - # (4.5)
mosaic - COS @
. A
FWHM (thickness) = cos(k)- (4.6)
t-cos®

gdzie: k - kat miedzyptaszczyznowy, dy.sic — zakltadana wielko$¢ blokow krystalicznych,
t — grubos$¢ struktury, 4 — dtugos¢ fali, ©® — kat Bragga.

FWHM(LBS) jest szerokoscia potdéwkowa refleksu mierzona rownolegle do osi Q.
przestrzeni sieci odwrotnej, uwzgledniajaca poszerzenie wynikajace z wielkosci blokow
krystalicznych warstwy.

FWHM(thickness) to szeroko$¢ potowkowa wynikajaca z grubosci warstwy, ktora
odpowiada za poszerzenie refleksu rownolegle do osi O, w przestrzeni sieci odwrotne;.

Warto$¢ ta ro$nie wraz ze zmniejszaniem si¢ grubosci warstwy. Dla warstw o grubos$ci
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powyzej 10 um poszerzenie wynikajace z grubosci warstwy ma pomijalny wptyw na ksztatt
refleksu.

Nastegpny etap symulacji refleksu uwzglednia jego rozmycie w zakresie zatozonych
parametrow struktury. W tym celu tworzy si¢ 32 macierze o rozmiarze 101 na 101 elementow
(tab. 4.4) zawierajace teoretyczny refleks wyznaczony w sposéb opisany powyzej. Zostana
one uzyte do stworzenia refleksu bedacego wynikiem symulacji. Jest to iloS¢ wystarczajaca
do uzyskania wyraznego ksztattu refleksu wynikowego. Utworzone 32 refleksy sktadowe sa

naktadane na siebie w przedziale wyznaczonej wartosci FWHM. Kazdy kolejny refleks
sktadowy jest przesunigty w przestrzeni sieci odwrotnej o warto$¢ %FWHM , wynikajaca
z wielkos$ci blokow krystalicznych i grubosci warstwy. Dodatkowo refleksy skladowe sa
obracane o kata wynikajacy z zatozonej warto$ci mozaiki tiltowej wynoszacy (i wielkosci

tiltu). W wyniku tych operacji otrzymuje si¢ refleks koncowy bedacy wynikiem symulacji

(rys. 4.7). W otrzymanym refleksie najmniejsza warto§¢ intensywno$ci otrzymujmy

w miejscach skrajnych, a najwigksza w miejscu naktadania si¢ na siebie kolejnych refleksow.

Wielkos¢ blokow

krystalicznych Grubos¢ warstwy
Mozaika tiltowa | Refleks wynikowy |

Rys. 4.7. Schemat naktadania refleksow sktadowych z uwzglednieniem wptywu

poszczegbdlnych parametréw struktury.

Otrzymany w ten sposob finalny nalezy poréwnaé ze zmierzonym. Aby poprawnie

zinterpretowaé parametry charakteryzujace warstwe trzeba oprze¢ si¢ przynajmniej na trzech
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refleksach - dwoch pochodzacych od ptaszczyzn asymetrycznych i jednego od ptaszczyzny
symetrycznej. Okazuje si¢ bowiem, ze okre§lony ksztalt jednego wezta mozna otrzymac dla
kilku roéznych zestawdéw symulowanych parametrow warstwy. Podczas prowadzonych
symulacji stwierdzono, ze symulacja przynajmniej trzech weziow sieci odwrotnej jest
wystarczajaca do otrzymania jednoznacznych wynikéw, a uzyskany wynik jest poprawny dla
wszystkich innych rodzajéw ptaszczyzn sieciowych (rys. 4.8). Wyniki badan struktur

rzeczywistych zostaty przedstawione w rozdziale 7.

pomiar symulacja

L 2979.5

203213

15241.0 12975, 3

00.2

10160.7

i—-2911. 2

L 5969.5

15963 2

-1-14

i—-5956. ]
-4801.9
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Rys. 4.8. Przyktad symulacji weztéw dla struktury rzeczywiste;.
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5. Program NSCA - Nitride Semiconductor Crystal Analysis

Proces symulacji weztéw sieci odwrotnej krysztatow wymaga oprogramowania, ktore
powinno umozliwi¢ jednoznaczna wizualizacj¢ weztéw sieci odwrotnej. Dotychczas
stosowane oprogramowanie — MRD Philips — nie spetnia tego wymogu, gdyz wizualizowany
wezel sieci odwrotnej prezentowany jest w postaci poziomic, a ksztalt wezta zalezy od ich
wyboru. Stad wynikta potrzeba stworzenia oprogramowania, ktore byloby pozbawione takich

ograniczen i dawalto obraz o jednoznacznie okreslonym ksztalcie.

5.1. Opcje podstawowe programu

Program NSCA [36] zostal napisany przy pomocy pakietu Visual C++ [37] firmy
Microsoft. Stuzy on do analizy i wizualizacji wynikow pomiaru epitaksjalnych warstw
azotkowych, przeprowadzonych przy pomocy dyfraktometru rentgenowskiego MRD firmy
Philips. Jest to program typu MultiDocument [38] w hierarchii drzewa. Wizualizacja wynikow
odbywa si¢ za pomoca funkcji zawartych w bibliotece OpenGL [39], pozwalajacej na
generacjg obrazow wysokiej jakosci w krotkim czasie.

Wedlug wiedzy autora jest to pierwsze tego typu oprogramowanie opracowane na
potrzeby krystalografii. Dzigki wykorzystaniu nowoczesnych technologii programistycznych
umozliwia ono uzyskanie znacznie wigkszej liczby uzytecznych informacji
krystalograficznych w poroéwnaniu z oprogramowaniem standardowym firmy Philips
(rys. 5.1). Zalety tego oprogramowania szczegdlnie dobrze sa widoczne przy wizualizacji
wielowymiarowych skanéw pomiarowych (m.in. map w przestrzeni sieci odwrotnej), gdyz
dzigki prezentacji obrazow tréjwymiarowych za pomoca trojkatéw, wyeliminowano
podstawowe mankamenty oprogramowania Philipsa, ktorym byta prezentacja wynikéw za
pomoca poziomic (czyli zalezno$¢ ksztattu mapy od ustawienia poziomic) (rys. 5.1). Ponadto

oprogramowanie NSCA uwidacznia szczegoty mapy, ktore do tej pory byty niewidoczne.
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Rys. 5.1. Obraz mapy wezta wykonany w: a) programie NSCA, b) MRD-Philips.

Program NSCA pozwala na wizualizacj¢ skanow jednowymiarowych (single scan) jak
i wielowymiarowych (area scan) w formie grafik dwu- i trojwymiarowych (rys. 5.2).
W programie wykorzystano nowoczesng metod¢ analizy danych, jaka jest analiza falkowa
(wavelet analysis) w zastosowaniu do skandéw jedno- jak i dwuwymiarowych (zagadnienie to
bedzie szerzej przedstawione w rozdz. 6). Umozliwito to taka aproksymacje¢ prezentowanych
wynikow, ktora pozwolita zminimalizowa¢ wptyw szumoéw pomiaru intensywnos$ci na ksztatt
prezentowanego refleksu (rys. 5.3). Zastosowanie os$wietlania tréjwymiarowego obrazu
pozwolilo na pokazanie dodatkowych szczegotéw mapy (rys. 5.4). Ponadto w programie
zawarto  metody  obliczeniowe  dostosowane do  szerokopasmowych  struktur

polprzewodnikowych opartych na krysztatach azotkow A"™-N.
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Rys. 5.2. Wizualizacja skanéw pomiarowych w postaci grafik dwu- i trojwymiarowych przy

zastosowaniu oprogramowania NSCA.

Filaiame: 442 703
Enflertion: 8 0 3 a .
Ureya. 11.2377% — tmaga: 17.2571%
aTheta. ¥ 29500 > —— 2Tha X

2 — | Soanwie: 84950 . 381

Scanfucia: 80050 , M1
Brasluis: 4 0050 | 181
Timegerttep; 8 38 (2]
Suale. Eela Loy

ors.29 Az we

10952

—2

—11m

e o
=i i (Nl

Rys. 5.3. Przyktad zastosowanie analizy falkowej do minimalizacji szuméw w obrazie
dyfrakcyjnym; a) mapa otrzymana z pomiaru, b) ta sama mapa po zastosowaniu

transformaty falkowe;.
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Filakana; 002 ya1
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Scalae; Boot
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Rys. 5.4. Przyklad zastosowanie os$wietlenia do ujawniania dodatkowych szczegotow

prezentowanej mapy.

5.2. Dodatkowe metody obliczeniowe

Oprogramowanie NSCA zawiera kilka dodatkowych opcji obliczeniowych,
pozwalajacych na szybkie wyznaczanie niektorych parametrow struktury. Dzigki temu mamy

mozliwo$¢ np. szybkiego wyznaczenia parametrow sieciowych struktury.

5.2.1. Wyznaczanie parametrow sieciowych struktury heksagonalnej

Oprogramowanie NSCA pozwala w szybki sposob wyznaczy¢ parametry sieciowe
komorki elementarnej struktury heksagonalnej. Wyniki uzyskuje si¢ dzigki zastosowaniu
rownania Bragga (2.14). Parametry sieciowe mozemy wyznacza¢ na podstawie potozenia
refleksu na osi 27Theta, jak tez na podstawie potozenia tego refleksu na mapie sieci odwrotne;.
Obliczenia sa mozliwe zaré6wno dla dilugosci fali K, (stosowanej przy tzw. pomiarach
wysokiej rozdzielczosci), jak 1 K (dla tzw. niskiej rozdzielczosci). Stosowany dyfraktometr

MRD-Philips ma mozliwo$¢ separacji linii K, - stuzy do tego monochromator Bartelsa

(rys. 2.4).
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Lattice Parameters for hexagonal structures
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Rys. 5.2. Okno podprogramu stuzace do wyznaczenia parametréw sieciowych.
5.2.2. Wyznaczanie grubosci warstwy na podstawie rOwnania Scherrera

Kolejna metoda zaimplementowana w oprogramowaniu NSCA pozwala na
wyznaczanie grubo$ci warstwy na podstawie oscylacji (dzigki zastosowaniu réwnania

Scherrera [40]). Punktem wyj$cia do wyprowadzenia tej zaleznos$ci jest rOwnanie Bragga

(2.14). Mnozac je obustronnie przez stala m otrzymujemy

mA =2md sin(®) = 2¢sin(®). (5.3)
Jezeli zalozymy, ze warto$¢ ¢=md jest gruboscia warstwy, po czym réwnanie (5.3)
zroézniczkujemy obustronnie po ¢ i @ pamigtajac przy tym, ze mA jest wartoscia stala, to

otrzymamy

0 = 2A¢sin(®)+ 2¢sin(©)A® (5.4)
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A® moze przyjmowaé warto$ci dodatnie lub ujemne (sin(®) i cos(®) sa dodatnie, gdyz kat ©
jest z przedziatu 0-90°). Dlatego do powyzszej zaleznosci wprowadzamy modut tej wartosci,

co prowadzi do postaci:

.Y sin(©)
‘- cos(@lA®| ' (5-3)

Przyjmujac, ze male przyrosty wartosci ¢ wynosza d mozna zalozyé, ze At=d.

. . A : .
Rownoczesnie z rownania Bragga By =d sm(@) 1 stad

A

f=— . 5.6
2c0s(©)A0)| (-0)
Przyjmujac stata B =2/A@| otrzymujemy podstawowy wzor Scherrera [40]
P (5.7)
B cos(@)

Stata B jest szerokoscia potowkowa piku mierzona w potowie wysokosci (FWHM).
Uzycie do opisu refleksu funkcji Gaussa, wymusza modyfikacje podstawowego wzoru
Scherrera o wspotczynnik 0,9 [41]. Stad ostatecznie dochodzimy do najczgsciej uzywanej

postaci tego wzoru

09-4
t_

Wzér (5.8) zaimplementowano w opcji przedstawionej na rys. 5.3.
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Scherrer equation
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Wavelength = 1.54186

Rys. 5.3. Okno podprogramu, w ktorym grubos$¢ warstwy jest wyznaczana na podstawie

réwnania Scherrera.

Parametrami wprowadzanymi do programu sa:
FWHM — szerokos¢ potéwkowa refleksu,

2theta — potozenie refleksu na osi 2Theta.

5.2.3. Wyznaczenie skladu warstw potrojnych na podstawie polozenia we¢zlow na mapie

sieci odwrotnej

W oprogramowaniu NSCA zaimplementowano dwie metody okreslania zawarto$ci
procentowej pierwiastkOw w potrdjnej warstwie azotkowej. Ponizej zostana one omowione na
przyktadzie AlyGa,; <N. Metody te pozwalaja wyliczy¢ sktad procentowy warstwy naprgzonej
lub zrelaksowanej na podstawie charakteryzujacych ja parametréw sieciowych.

Pierwsza metoda =zostala opracowana przez autora niniejszej pracy oraz
J. Kozlowskiego dla warstw naprgzonych. Zaktada si¢ w niej, Ze zmiana parametru a
powoduje taka zmiang parametru c, ze objgtos¢ komorki pozostaje stala. Zaktadamy takze, ze
objetos¢ komorki AlyGa; <N w funkcji zawarto$ci glinu zmienia si¢ liniowo - od objgtosci
komorki AIN do komorki GaN. Objetos¢ komoérki GaN na prostej wyznacza nam 0%
zawartosci Al w badanej warstwie, objgtos¢ komorki AIN odpowiada 100% zawartosci Al
w warstwie. Tym sposobem w prosty sposéb mozemy wyznaczy¢ zawarto§¢ Al w warstwie
naprezonej (rys. 5.5). Metoda ta nie jest dokladna, ale pozwala wyznaczy¢é zawartos¢ Al

w warstwie z doktadnoscia do +1%.
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Rys. 5.4. Idea wyznaczania zawartosci Al w warstwie dla warstwy naprgzone;.

Crystal Composition Diagram
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Rys. 5.5. Zalezno$¢ zawarto$ci procentowej Al od parametréw sieciowych komorki

elementarnej krysztatu AlyGa; «N.

Druga metoda wyznaczania zawartosci Al w warstwie AlyGa; <N zostata opracowana
dla warstw zrelaksowanych. Jak wiadomo dyfrakcja rentgenowska umozliwia wyznaczenie

parametrow sieciowych komorki elementarnej naprezonej. Na podstawie tych danych
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postugujac si¢ metodyka przedstawiona w [42] mozemy okresli¢ parametry sieciowe komorki

zrelaksowanej. Jesli punktem wyjsScia jest krysztat GaN to obowiazuje zalezno$¢

(c—co)

Co %
"= (a—ao) _(l—v)' (5)
)

gdzie ay, cpsa parametrami sieciowymi bezdefektowego krysztatu GaN.

Wyznaczony doswiadczalnie wspotczynnik Poissona dla warstwy GaN wynosi v = 0,23 . Stad
warto$¢ wspolczynnika naprgzenia r =-0,6 [42]. Dzigki temu mozna przeksztalci¢ wzor

(5.9) do postaci pozwalajacej na wyliczenie parametréw komorki zrelaksowane;:

(e-1,6262-7-a)

c, = . 5.10
: = (5.10)
gdzie:
a, ¢ — parametry sieciowe komorki elementarnej badanej warstwy.
Wartos¢ <0 wyznaczana jest na podstawie parametrow sieciowych doskonalej komorki
ay
elementarnej warstwy GaN:
Coan _SI850A | crga_ o (5.11)
ag  3I885A 7 a,
czyli
€y
a, = . 5.12
" 1,6262 (12

Stad zawarto$¢ procentowa Al wyznaczamy na podstawie zaleznosci (5.13) (rys. 5.6):
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Al(%):M-lOO (5.13)

[CAZN ~CGan ]

Na doktadno$¢ wyznaczenia zawartosci procentowej Al ta metoda ma wptyw dokladnosé

wyznaczenia parametréw sieciowych badanej warstwy.

Crystal Composition Diagram
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Rys. 5.6. Zalezno$¢ zawarto$ci procentowej Al od parametréw sieciowych komorki

elementarnej krysztatu AlyGa; «N.

Obie opisane powyzej metody wyznaczania zawartosci glinu w warstwie potrojnej aixcai-xN

realizowane sa w podprogramie zawartym w oprogramowaniu NSCA (rys. 5.7).
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Crystal Composition
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Rys. 5.7. Okno podprogramu pozwalajacego na wyznaczenie zawarto$ci pierwiastkow
w warstwach potrojnych dla warstw naprezonych (goérna cze¢s¢ okna), oraz dla

warstw zrelaksowanych (dolna czg$¢ okna).

5.2.4. Wyznaczenie parametrow struktury wedlug metody Metzgera

Metoda Metzgera [7] zostata szerzej opisana w punkcie 3.4. Jej zastosowanie pozwala
na wyznaczenie wielkosci blokow krystalicznych (lateralnej ditugosci koherencji fali)
mierzonej rownolegle do warstwy — L , mozaiki blokéw rownoleglej do powierzchni
warstwy (tiltu), naprezenia mierzonego prostopadle - &, 1 wielko$ci blokdéw krystalicznych
(lateralnej dlugos$ci koherencji fali) mierzona prostopadle do warstwy - L, .

Metodg t¢ w oprogramowaniu NSCA mozna stosowac tylko dla aproksymowanych krzywych
pomiarowych, gdyz krzywe pomiarowe refleksow o wyzszych wskaznikach z reguty nie sa
gladkie, co wymaga ich wygltadzenia (rys. 5.8). Realizowane jest to metoda falkowa,

doktadnie omowiona w rozdz. 6.
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Rys. 5.8. Aproksymacja krzywej odbi¢ metoda falkowa w celu dokladnego wyznaczenia

szerokosci potowkowej FWHM.

Stali Static

1728402 |'m UL — a) R L VAT

u [aE® Meim ’

EXET EAET 729 Er

J D2=377

FIE E..u 2z (0w D3=188 1260473 ﬁu 53040

Theta Fubid Theta FuHM

sin(©
155.58 c05(@)),},-’,[/[_”‘,[ ) - #3417 L-FWHMﬁG)
2 - - A
>
—
,//
>
.//
11239 -
e 6743
r
r//
-
.-//
r
1//
65.00 T
,//
///" 3609
-
= /
P .
-~ './/
7 -
. . - omeps
osEs a3ReT 03930

lp [904 D1=223
) D244
LI L D3=223
..//
. - g
.f/
-~
-
,//
-
f//
!
0.1983 0.3962

b)

2Thara
'

[EETT

Rys. 5.9. Prezentacja graficzna metody Metzgera a) dla krzywych typu Omega, b) dla

krzywych typu 0/20.
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5.3. Podsumowanie

Opracowane oprogramowanie Nitride Semiconductor Crystal Analysis zawiera
szereg opcji analizy struktur warstw epitaksjalnych. Ich implementacja w jednym pakiecie
programowym pozwala na prac¢ bez konieczno$ci uzywania innego oprogramowania do
wyznaczenia interesujacych nas parametrow. Ponadto zastosowany sposob wizualizacji,
znacznie rozbudowany w poréwnaniu do innych programéw przygotowanych na potrzeby
krystalografii, umozliwia przedstawienie szczeg6ldw nieosiagalnych w znanym autorowi
pracy specjalizowanym oprogramowaniu komercyjnym. Wiaczenie wielu réznych metod
analizy danych pomiarowych w znaczacy sposéb poszerza bazg interpretacyjna, jaka mozemy
uzy¢ do charakteryzacji struktur warstw epitaksjalnych. Powyzsze cechy sprawiaja, ze

program NSCA jest przyjazny uzytkownikowi.
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6. Zastosowanie metod falkowych do obrazéw dyfrakcyjnych

Metody falkowe sa szeroko stosowane w analizie dobrze opisanych i zamodelowanych
sygnatow np. mowy ludzkiej, wstrzasow tektonicznych, wibracji maszyn czy tez obrazow
medycznych. Autor, we wspotpracy z J. Koztowskim i A. Kozikiem, jako pierwszy w $wiecie
zastosowat t¢ metod¢ do analizy wysokorozdzielczych obrazow dyfrakcyjnych [43].
Przeprowadzone badania wykazaly, Ze podejscie to jest bardzo obiecujace z uwagi na szumy
w obrazach dyfrakcyjnych, ktore sa typowe np. dla warstw epitaksjalnych o duzym
niedopasowaniu sieciowym w stosunku do podtoza. Na czytelno§¢ obrazéw wptywa tu silne
rozproszenie dyfuzyjne. Mozna je wyeliminowa¢ wtasnie dzigki stosowaniu metod

falkowych.
6.1. Wprowadzenie do metod analizy falkowej - ciagla transformata falkowa

Analiza falkowa reprezentuje kolejny krok w badaniach czestotliwosciowych,
opartych dotychczas glownie na analizie fourierowskiej. U jej podstaw lezy transformata
falkowa, ktora — podobnie jak w przypadku transformaty Fouriera — moze by¢ ciagla
[44,45,46] lub dyskretna [47,48].

Rozwazmy funkcje rzeczywista v () o nastgpujacych wlasciwosciach:

J-z//(u)du =0, (6.1a)

jyﬂ(u)du 1. (6.1b)

Funkcje taka bedziemy nazywali falka podstawowa, jezeli bedzie ona funkcja
o ograniczonym nos$niku, tj. wlasciwosci beda zachowane dla pewnego skonczonego
przedzialu. Zauwazmy, ze w przypadku transformaty Fouriera (bazujacej na funkcjach

trygonometrycznych) to dodatkowe zatozenie nie jest spetnione.
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Ciagla transformata falkowa (CWT - Continuous Wavelet Transform) funkcji

x(-)nazywamy przeksztatcenie

W(au)= [v,, Oxwd, (6.2)
gdzie
1 _
Vi (t):Wy(fT”j,bo, (6.3)

oraz u — wspotczynnik przesunigcia, A — wspotczynnik skali, y — funkcja falkowa, W(FTL[J -

jadro przeksztalcenia, x(2) - zalezny od czasu sygnat badany, v, , (t) - wspdtczynnik falkowy

zalezny od czasu.

W wyniku ciaglej transformaty falkowej otrzymujemy wigc zbior wspoiczynnikow
transformaty falkowej, zaleznych od skali A 1 czasu ¢. Zbior ten stanowi rownowazna

reprezentacje funkcji x(-).
6.2. Dyskretna transformata falkowa

Falki sa rodzina funkcji bazowych, ktére moga by¢ uzyte do aproksymacji innych
funkcji przez ich rozwinigcie do postaci szeregéw ortogonalnych. Lacza one w sobie takie
wlasnosci jak ortonormalno$é¢, zréznicowane stopnie gladkosci oraz lokalizacje w czasie
1 czgstotliwo$ci. Dodatkowym atutem transformacji jest mozliwos¢ efektywnej obliczeniowo
implementacji. Jedna z gtownych zalet funkcji falkowych jest ich zdolno$¢ do adaptowania
si¢ do takich cech funkcji jak nieciaglo$¢ 1 zmienno$¢ czgstotliwosciowa. W statystyce
zainteresowanie falkami wzrosto po tym, jak Daubechies [49] 1 Mallat [50] potaczyli falki
z przetwarzaniem danych dyskretnych oraz kiedy Donoho i Johnson [51] pokazali, Ze metoda
»przycinania” falkowego (ang. wavelet shrinkage) ma pozadane wlasnosci optymalnosci

statystycznej w problemach zwiazanych na przyktad z redukcja szumow.
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Ponizej przedstawiono jedynie bardzo krotkie wprowadzenie do dyskretnej
transformaty falkowej (DWT) 1 technik wavelet shrinkage. Wigcej szczegdtow mozna znalez¢
w pracach Daubechiesa [47] i Nasona [48].

Niech funkcja f(x) bedzie dana w N rownoodlegtych punktach. Dodatkowo niech

=0, f@).... f(N))=(f;>n fy) bedzie elementem przestrzeni Hilberta £5(N),

wszystkich sumowalnych sekwencji o rozmiarze N.

Zdefiniujmy H i G jako operatory £>(2m) — €>(m) opisane zalezno$ciami:

(Ha)k = Z hm—Zkam
(Ga)k = Z Em2km

agl,2M) (6.4)

gdzie A 1 g to filtry lustrzane, dla ktérych zachodzi zaleznos¢:

g(k)=(=1)"r(-=k +1). (6.5)

Operatory te odpowiadaja odpowiednio filtrowaniu dolno- 1 gérnoprzepustowemu wraz ze
zmniejszeniem rozdzielczo$ci sygnatu. Proces odwrotny jest mozliwy, poniewaz dla
kwadraturowych filtrow lustrzanych 4, 1 gx spetnione sa warunki perfekcyjnej rekonstruke;ji,

zdefiniowane zaleznos$ciami:
HG =GH =0, HH+GG=1I (6.6)

gdzie H" i G sa operatorami odwrotnymi do H i G, za$ I jest operatorem niezmienniczym dla
{>(N). Po przeprowadzeniu elementarnego kroku dekompozycji/rekonstrukcji falkowej
(pokazanej na rys. 6.1) otrzymujemy sekwencje cA (wspotczynniki aproksymacji) 1 c¢D
(wspotczynniki detalu), odpowiadajace odpowiednio gorno- i dolnoczgstotliwosciowe;j
zawarto$ci sygnatu. Poniewaz podstawowy krok mozna powtarza¢ wielokrotnie (zaldézmy

Jrazy), to dyskretna transformata falkowa funkcji fjest sekwencja w £,

p=Gr.GHf.....GH' . H' f)=(cD,.cD,.....cD, .cA,) (6.7)
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Dekompozycja I Rekonstrukcja
Operator H Operator H*
cDj+1
L =@ Y=
E:[> N/2
filtrowanie zmniejszanie zwigkszanie filtrowanie
gornoprzepustowe  rozdzielczo$ci rozdzielczosci gornoprzepustowe
CAj
(N probek)
Operator G Operator G *
cAj+1
Il— N/2
filtrowanie zmniejszanie zwigkszanie filtrowanie
dolnoprzepustowe  rozdzielczo$ci I rozdzielczo§ci  dolnoprzepustowe

/1

Rys. 6.1. Elementarny krok dekompozycji/rekonstrukcji falkowe;.

a)

sygnat f

g I

b)

A

e

CD]

CA1

CA3

CA1
G H
2 cD>
H
CD3

CA2

CAJ'
(N probek)

CA3 CD3

CD2

CD1

>
czestotliwo$¢

Rys. 6.2. a) Drzewo dekompozycji trjpoziomowej DWT; b) zakres czgstotliwo$ci zawartych

Proces

w odpowiednich wspolczynnikach falkowych dla ré6znych pozioméw dekompozyc;ji.

wielopoziomowej dekompozycji

(przedstawiony jako drzewo dekompozycji)

pokazany jest na rys. 6.2a. Na rysunku 6.2b pokazano zakres czegstotliwosci zawartych

w odpowiednich wspdtczynnikach falkowych dla r6znych pozioméw dekompozycji.
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6.3. Przycinanie falkowe - wavelet shrinkage

W pracy [51] Donoho i Johnson zaproponowali metodg ,,przycinania” falkowego jako
estymatora sygnatu znieksztalconego przez addytywny szum biaty. Wykazali oni, Ze metoda
ta jest optymalna w sensie btedu $redniokwadratowego dla szerokiego zakresu sygnatow.
Metoda bazuje na prostym spostrzezeniu, ze energia sygnalu jest w pewnym przyblizeniu
skoncentrowana w kilku wspotczynnikach przestrzeni falkowej, podczas gdy energia szumu
jest réwnomiernie rozlozona na wszystkie wspolczynniki. Dlatego nieliniowa funkcja
»przycinania” (ang. shrinkage) w przestrzeni falkowej dazy do zachowania kilku
najwigkszych wspolczynnikow reprezentujacych sygnal, przy redukcji wspoiczynnikow

szumu do zera.

Metoda falkowa shrinkage moze by¢ opisana jako procedura trdjstopniowa:

1. zaszumiany sygnat jest transformowany do przestrzeni falkowej przez DWT;

2. wspotczynniki reprezentujace detale (cD1, ..., ) sa ,,przycinane”;

3. zmodyfikowane wspotczynniki falkowe sa z powrotem transformowane do przestrzeni
czasu przez odwrotng DWT.

Rezultatem powyzszych dziatan jest falkowy estymator sygnatu odszumionego.

Autorzy wspomnianej pracy [51] pokazali, ze w estymowaniu odszumionych
sygnatow proste zasady ,,przycinania” charakteryzuja si¢ optymalnoscia asymptotyczna dla
szerokiej klasy przestrzeni funkcyjnych. Przyktadami moga by¢ reguly twardego i migkkiego

progowania zdefiniowane jako:

5" (x,2)=x-1(x)> 2 (6.8)

5 (x,4)=(x - sign(x)1)- 1(|x|)> A (6.9)

gdzie A - parametr progu, 1(-) — funkcja wskaznikowa.
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Zaproponowana przez Donoho i Johnsona [51] metoda wyboru wartosci progu A dla

migkkiego parametru progu ma postac:

A

z:%,/zlogn (6.10)

gdzie 0 — estymowane odchylenie standardowe wspotczynnikéw detali, n - liczba

wspotczynnikoéw detali.
6.4. Metoda przycinania falkowego do odszumiania obrazéw dyfrakcyjnych

W prezentowanej metodzie tlumienia szumu w wysokorozdzielczych obrazach
dyfrakcyjnych uzyto dekompozycji falkowej opisanej w rozdz. 6.3. Poziom dekompozycji J
zalezy od liczby probek w odszumianym sygnale (N); uzyto J = 3 dla N = 600 1J =5 dla
N = 2000. Wybrana rodzina funkcji falkowych zalezy od takich parametréw szumu jak
gladkos¢ 1 nieciagtos$¢. Uzyto funkcji falkowych Daubechiesa, Coifmanna i Symleta, ktorych
wspotczynniki mozna znalez¢ w [52]. Do tlumienia szumu wykorzystano regulg¢ twardego
progowania (6.8). Wybdr progu A w oparciu o zalezno$¢ (6.10) nadmiernie wygtadza sygnat
(prog A jest za wysoki 1 przez to wycina za duzo wspodtczynnikow detalu).
Dlatego Koztowski, Serafinczuk 1 Kozik w pracy [43] zaproponowali wlasna empiryczna

zasadeg wyboru progu, bedaca modyfikacja (6.10), ktéra ma postaé

A

222 [2logn . 6.11)

n
6.5. Eksperyment

Przydatno$¢ transformaty falkowej do odszumiania obrazéw dyfrakcyjnych, a co za
tym idzie zwigkszenie liczby widocznych szczegdtow, potwierdzono badajac dwie rozne
struktury:

- warstwg buforowa AIN na podtozu szafirowym przeznaczona do osadzania wysokiej jakosci
warstw azotkowych jak GaN, (Al,Ga)N, (In,Ga)N - (niedopasowanie sieciowe AIN/szafir
rzedu 16%). Warstwa AIN zostala osadzona dwustopniowo w procesie MOCVD [53].
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- studnie kwantowe (QW) In,Ga; ,As/GaAs osadzane w procesic MOVPE (niedopasowanie
sieciowe w tego typu strukturach szybko rosnie ze wzrostem zawartosci indu 1 osiaga 7,1%
dla struktur InAs/GaAs).

Podobnie jak w przypadku innych struktur do pomiardw uzyto wysokorozdzielczego
dyfraktometru MRD firmy Philips z czterokrystalicznym monochromatorem Bartelsa w torze
wiazki pierwotnej oraz analizatorem dwukrystalicznym. Analizowano krzywe odbi¢ oraz

mapy wezlow sieci odwrotne;j.

6.6. Rezultaty

Na rys. 6.3 pokazano przelom warstwy buforowej AIN osadzonej na szafirze.

Wykonano go prostopadle do kierunku (00.1). Grubo$¢ warstwy wynosi okoto 600 nm.

> warstwa
AIN

warstwa
zarodziowa
AIN

podtoze

szafir

cEEnm

4 K

Rys. 6.3. Obraz mikroskopii SEM przelomu warstwy buforowej AIN prostopadle do osi (00.1).
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relatywnie krétkim czasie pomiaru wynoszacym 0,2 sekundy na krok pomiarowy (w sumie
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taki pomiar trwal okoto godziny). Na rys. 6.4.b pokazano t¢ sama mapg po zastosowaniu
analizy falkowej. Dzigki zastosowaniu transformaty falkowej z mierzonej mapy otrzymano
dodatkowe informacje o badanej warstwie. Pojawily si¢ np. oscylacje pozwalajace na
wyznaczenie grubosci warstwy, a takze grzbiet zwigzany z gradientem parametru sieciowego

¢ wzdhuz osi 2theta/omega. Grubos¢ warstwy wyznaczono na podstawie wzoru (6.12) [54].

o ﬂs%ng (6.12)
AB®sin 20

gdzie A — dtugoé¢ fali promieniowania rentgenowskiego (4 = 1,540597 A), ¢ — kat miedzy
wiazka dyfrakcyjna a powierzchnia probki [rad], ® — kat Bragga mierzonego refleksu, A®@ —
odlegto$§¢ migdzy dwoma sasiednimi oscylacjami [rad]. Dla wartosci odlegtosci migdzy
dwoma sasiednimi oscylacjami Af = 0,0075° uzyskano warto$¢ ¢ rowna 610 nm. Bardzo
zblizong grubo$¢ warstwy buforowej uzyskano dzigki obserwacjom na mikroskopie
skaningowym (rys. 6.3), ktére jednak wymagaly wykonania przetomu warstwy.

Nalezy zwréci¢ uwagg, ze zblizony poziom szumu na mapie wezta (00.2) uzyskuje sig
w przypadku pomiaru 0,2”/krok poddanego dyskretnej transformacie falkowej jak i pomiaru

trwajacego okoto 14 razy dtuzej (2,85 /krok — rys 6.4c¢).
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Delta 2 Theta: 0015

Rys. 6.4. Mapa sieci odwrotnej (00.2) buforu AIN osadzonego na szafirze: a) mierzonego w
krotkim czasie 0,2”/krok; b) ta sama mapa po zastosowaniu funkcji falkowe;j
(Daubechies o poziomie 3); ¢) mapa zmierzona w czasie o rzad wigkszym

2,85 /krok.
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Podobna poprawe jakosci obrazow dyfrakcyjnych zaobserwowano badajac studnie kwantowe
InyGa; <As/GaAs. Na rysunku 6.5 pokazano mapg sieci odwrotnej od ptaszczyzny (004) takiej
studni uzyskana przy pomiarze wynoszacym 1 godzing (a), mapg po zastosowaniu analizy
falkowej (b) oraz po pomiarze trwajacym 15 godzin (c). Przyklad ten takze dowodzi, ze
mozliwe jest znaczne skrocenie czasu pomiaru, jesli zastosujemy transformate falkowa do
obrobki wynikow pomiaru. Szczegély, jakie mozna zauwazy¢ w odszumionym obrazie, sa
dokfadnie takie same jak te, ktére uzyskano przy pomiarze dlugotrwaltym. W obu
przypadkach (rys. 6.5b 1 6.5¢) odlegtos¢ miedzy najblizszymi obserwowanymi oscylacjami sa

jednakowe i wynosza 0,035° na skali 2theta.

Transformate falkowa zastosowano takze do odszumienia krzywych odbi¢ studni
kwantowych. Rysunki 6.6 1 6.7 przedstawiaja krzywe odbi¢ studni kwantowej GaAs (0,26
um)/In,Ga;_,As (0,0421 pm, x = 0,083)/GaAs (0,235 um) natomiast na rys 6.8 i 6.9 widoczne
sa krzywe odbi¢ studni GaAs (0,25 pm)/In,Ga;_As (0,045 um, x = 0,044)/GaAs (0,277 pm).
Dla obu studni po procedurze odszumiania na krzywych odbi¢ pojawia si¢ duzo wigcej detali.
Ich obecnos¢ potwierdzaja obliczenia teoretyczne, bgdace numerycznymi rozwigzaniami
réwnan rézniczkowych Takagi-Taupina [2,3,4] (rys. 6.7 1 6.9). Opisane powyze]j procedury
zastosowano ponadto do odszumiania symulowanych krzywych uzyskanych przez natozenie
szumu generowanego losowo na teoretyczna krzywa odbi¢ (rys. 6.10), ktéra nastepnie
porownano z krzywa wejsciowa (rys. 6.11). Taki test przyniost bardzo zblizony ksztatt
1 przebieg krzywej teoretycznej i krzywej odszumionej z wcze$niej nalozonego szumu
losowego i1 tym samym po raz kolejny potwierdzit przydatnos¢ stosowania metod falkowych

w analizie obrazéw dyfrakcyjnych.
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Rys. 6.5. Mapa wezta sieci odwrotnej (004) studni kwantowej GaAs/IngGa;.xAs/GaAs:
a) mierzonej w krotkim czasie — 0,05”/krok; b) po zastosowaniu funkcji falkowe;j

(Symlet na poziomie 3); ¢) mierzonej w dlugim czasie 1,05”/krok.

- 68 -



2392357

239245

2393591

240.24

2494

244

kit

294048 an.oeay Omega 30,4048

Rys. 6.6. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa; xAs/GaAs (x=0,083) — krzywa

pomiarowa (szara linia), krzywa po zastosowaniu analizy falkowej (linia czarna).

File: DRINZ6M.CB1 da~a 15888
hkl: a 8 4 Cppm)

Theta: 33.824 1HAHAA -
Fhi: 8. 088 AR |
2] | |
mnicrons a.a a.2 8.4 A.b

M
188K
16K -
1K
1608 -
1A
14
A.1+
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8.881 T
seconds -ZH8AA

T T T
-16888 A 18668

Rys. 6.7. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa; xAs/GaAs (x=0,083) — krzywa
teoretyczna (linia dolna), krzywa po zastosowaniu analizy falkowej (linia gorna).
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Rys. 6.8. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa;.xAs/GaAs (x=0,0445) — krzywa
pomiarowa (szara linia), krzywa po zastosowaniu analizy falkowej (linia czarna).
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Rys. 6.9. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa; xAs/GaAs (x=0,0445) — krzywa
teoretyczna (linia dolna), krzywa po zastosowaniu analizy falkowej (linia gérna).
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Rys. 6.10. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa; <As/GaAs (x=0,034) — krzywa z
losowym szumem (szara linia), ta sama krzywa po zastosowaniu analizy
falkowej (linia czarna).
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Rys. 6.11. Krzywa odbi¢ studni kwantowej GaAs/InyGa; xAs/GaAs (x=0,034) — krzywa
teoretyczna (linia dolna), krzywa odszumiona po zastosowaniu analizy falkowej
(linia gorna).
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6.7.Podsumowanie

Transformate falkowa zastosowano do analizy map wezléw sieci odwrotnej warstw
epitaksjalnych oraz krzywych odbi¢. Pokazano, ze transformowany obraz dyfrakcyjny niesie
duzo wigcej informacji o strukturze krystalicznej, np. o grubosci lub gradiencie parametrow
sieciowych, niz obraz otrzymany bezposrednio z pomiaru. Proponowana metoda jest
obiecujaca dla pomiaro6w warstw charakteryzujacym si¢ duzym niedopasowaniem sieciowym
w stosunku do podtoza z uwagi na obserwowany szum wynikajacy z rozpraszania wiazki
rentgenowskiej w tego typu strukturach. Zastosowanie transformaty falkowej pozwala nie
tylko na zmniejszenie czasu pomiaru, ale przede wszystkim na dokladniejsze okreslenie
parametréw struktury wyznaczanych z elementéw mierzonej mapy. Zastosowanie metody
falkowej do wygladzania krzywych odbi¢ jest uzasadnione, poniewaz metoda ta nie zmniejsza
intensywnos$ci wygtadzanej krzywej, co jest czgstym i niepozadanym efektem innych metod
uzywanych do aproksymacji krzywych. Dodatkowo jej stosowanie do krzywych o bardzo

skomplikowanym przebiegu nie powoduje zmniejszenia liczby obserwowanych szczegotow.
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7. Weryfikacja modelu

7.1. Wprowadzenie

W celu weryfikacji opracowanego modelu zasymulowano szereg réznych struktur
A™N, dla ktérych model zostal opracowany. W pierwszej kolejnosci pokazano wplyw
réznych parametréow krystalograficznych na ksztalt i rozmiar wezta sieci odwrotne;j.
Nastgpnie omoéwiono wyniki pomiaru kilku struktur rzeczywistych 1 rezultaty ich
modelowania oraz analiz¢ wyznaczonych parametrow. Wszystkie pomiary przeprowadzono

na stanowisku pomiarowym przedstawiony w rozdz. 2.6.1.

7.2. Weryfikacja modelu — symulacje komputerowe

W celu prawidtowego wyznaczenia parametréow strukturalnych warstw AN nalezy
zamodelowaé przynajmniej trzy refleksy — jeden pochodzacy od ptaszczyzny symetrycznej
oraz minimum dwa od plaszczyzn asymetrycznych (rozdz. 4.4.1). Opracowany model
pozwala na szereg symulacji numerycznych, pokazujacych wplyw réznych parametrow
krystalograficznych na ksztalt uzyskiwanych wezléw. Takie symulacje, jak 1 analiza
dyfraktogramow i stworzonych na ich podstawie map sieci odwrotnej, pozwolily potwierdzi¢

stuszno$¢ zatozen, przyjetych przez autora pracy do budowy modelu struktury (rozdz. 4.1).

a) Wplyw mozaiki tiltowej na ksztalt refleksu
W eksperymencie zalozono, ze mamy do czynienia z w peini naprezona warstwa AIN.
W pierwszym kroku zmieniano wielko$¢ mozaiki tiltowej w tej warstwie przy zatozeniu statej
szerokosci lateralnej blokow krystalicznych (rys. 7.2). Parametrem wyj$ciowym byta zmiana
kata nachylenia refleksu wzgledem osi O, (rys. 7.3) Nalezy zaznaczy¢, ze te jak 1 szereg
innych symulacji pokazanych w rozdz. 7 wykonano dla jednego z najczg$ciej mierzonych

refleksow warstwy AIN, jakim jest refleks (11.4).
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(11.4)
a=3,11A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,1°

(11.4)
a=311A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,2°

(11.4)
a=3,11 A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt =0,3°

Rys. 7.2. Wplyw zmiany mozaiki tiltowej na ksztatt refleksu przy statej wartosci LBS.
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Rys. 7.3. Zalezno$§¢ zmiany kata nachylenia refleksu od wielko$ci mozaiki tiltowej

W warstwie.

Pojawienie si¢ mozaiki tiltowej powoduje skrecenie refleksu. Kat skrecania ro$nie wraz ze
wzrostem parametru charakteryzujacego mozaike. Jest to zgodne z zatozeniem 6 budowy

modelu (rozdz. 4.1).

b) Wplyw wielkos$ci blokow krystalicznych na ksztalt uzyskiwanego refleksu
Symulowano ksztalt wezta sieci odwrotnej warstwy AIN o staltym stopniu
zmozaikowania i zmieniajacej si¢ wielkosci blokéw krystalicznych. Analizowano poszerzenie
1 skrgcenie takiego refleksu wraz ze zmiang lateralnego rozmiaru krystalitow. Wyniki

symulacji pokazano na rys. 7.4 — 7.6.
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(11.4)
a=3,11A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,1°

(11.4)
a=311A
c=4,975 A
LBS = 2000 A
Tilt=0,1°

(11 4)
a=3,11 A
c=4,975A
LBS = 3000 A
Tilt = 0,1°

Rys. 7.4. Wptyw zmiany wielkosci blokow krystalicznych na ksztalt refleksu przy statej

warto$ci mozaiki tiltowe;.
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Rys. 7.5. Zaleznos$¢ poszerzenia refleksu od wielkosci blokow krystalicznych.
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Rys. 7.6. Zalezno$¢ zmiany kata nachylenia refleksu od wielkos$ci blokéw krystalicznych.

Okazato sig, ze oprocz poszerzenia refleksu wzdtuz osi O, wielko$¢ blokow krystalicznych

powoduje dodatkowo skrecenie refleksu o pewien kat. Podobny efekt wywotuje analizowana

wczesniej analizowana zmiana mozaiki tiltowej w warstwie (rys. 7.3).
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¢) Wplyw gradientu parametru sieciowego 4a komorki elementarnej na ksztalt
wezla.

Kolejne symulacje dotycza sytuacji, gdy zmienia si¢ gradient parametru sieciowego a
komorki elementarnej przy statych warto$ciach wielkosci blokéw krystalicznych oraz mozaiki
tiltowej. Przeanalizowano poszerzenie refleksu wzdhuz osi O, w zalezno$ci od zadanej
wartosci gradientu Ada. Z badan wynika, ze zgodnie z zatozeniami modelu gradient parametru
a powoduje poszerzenie wezta rownolegle do osi O, (rys. 7.7), a zmiana szeroko$ci wezta ma

charakter zblizony do liniowego (rys. 7.8).

(11.4)
a=311A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,1°
Aa=03A

(11.4)
a=311A
c=4,975A
LBS = 1000 A

Tilt =0,1° il
Aa=05A ======

(11.4)
a=311A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,1°
Aa=07A

Rys. 7.7. Wpltyw zmiany wielko$ci gradientu parametru sieciowego Ada komorki elementarne;j

na ksztalt wezla przy statej wartosci mozaiki tiltowej i LBS.
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Rys. 7.8. Zalezno$¢ wielkosci poszerzenia refleksu od zmiany warto$ci gradientu parametru

sieciowego Aa komorki elementarne;.

d) Wplyw gradientu parametru Ac na ksztalt komorki elementarnej.

Badano rowniez (teoretycznie 1 doswiadczalnie) wplyw gradientu parametru
sieciowego Ac komorki elementarnej na ksztatt wezta. Doswiadczenie to wykonano przy
statych warto$ciach wielko$ci blokéw krystalicznych 1 mozaiki tiltowej. Gradient Ac zgodnie
z zalozeniami powoduje poszerzenie wegzla rownolegle do osi Qy (rys. 7.9) 1 ma charakter
liniowy (rys. 7.10). Jednakze warto§¢ poszerzenia wezta wzdluz osi Q, jest mniejsza niz
poszerzenia wzdtuz osi Qx przy tej samej wartoSci gradientu da. Spowodowane jest to

dodatkowym wplywem wielkosci blokow krystalicznych na poszerzenie wezta wzdhuz osi Qx.

-79 -



(11.4)
a=3,11A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt=0,1°
Ac=0,3A

(11.4)
a=311A
c=4,975 A
LBS = 1000 A
Tilt = 0,1°
Ac=05A

(11.4)
a=311A
c=4,975A
LBS = 1000 A
Tilt = 0,1°
Ac=0,7A

Rys. 7.9. Wplyw zmiany wielkos$ci gradientu parametru sieciowego Ac komorki elementarne;j

na ksztatt refleksu przy stalej wartosci mozaiki tiltowej 1 LBS.
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Rys. 7.10. Zalezno$¢ wielkos$ci poszerzenia refleksu od zmiany warto$ci gradientu parametru

sieciowego Ac komorki elementarne;.

Powyzsze symulacje, uwzgledniajace zmiany pojedynczych parametrow strukturalnych,
potwierdzity zalozenia przyjete w rozdziale 4.1. Pozwolily tez pokaza¢ wplyw zmian
parametrow struktury na ksztalt, potozenie i orientacj¢ wgzta w przestrzeni sieci odwrotne;j.
Nalezy tu zaznaczy¢, ze autor w omowionych powyzej symulacjach zmieniat parametry
struktury w zakresie obserwowanym w obiektach rzeczywistych. Z drugiej strony autorowi
nie jest znana zadna inna metoda okre$lania parametréw strukturalnych warstw A"™-N, ktora
by pozwolita na potwierdzenie uzyskiwanych rezultatow odnos$nie calego zestawu badanych
parametrow. Niektore z nich (np. wielko§¢ blokow krystalicznych) moga by¢ potwierdzane
metodami mikroskopii skaningowej (rys. 3.4). Prowadzone symulacje komputerowe 1 analizy
rzeczywistych warstw azotowych wykazaly, ze warto$ci uzyskiwane dzigki zastosowaniu
opracowanego modelu maja nastepujaca doktadnos¢: wielko§¢ blokow krystalicznych

£100 A, wielko$é mozaiki tiltowej £0,02°, gradienty parametréw sieciowych £0,001 A.
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7.3. Weryfikacja modelu — pomiary i modelowanie struktur rzeczywistych

Podstawowym obiektem badan byly warstwy (Ga,In,AI)N osadzane na szafirze.
Warstwy te byly wytwarzane metoda MOVPE (Metal Organic Chemical Vapour Phase
Epitaxy) 1 HVPE (Hydrogen Vapour Phase Epitaxy) w Laboratorium Nanotechnologii i
Struktur Potprzewodnikowych Wydziatu Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki Politechniki
Wroctawskie;j.

Jedna z pierwszych zamodelowanych warstw byla struktura oznaczona symbolem
G-1024. Jest to struktura GaN/szafir otrzymana metoda MOVPE. Zmierzono dla niej cztery
refleksy - dwa symetryczne (00.2) i (00.4) oraz dwa asymetryczne (11.4) i (01.5). Wyniki
pomiaréw zamieszczono na rys. 7.11. Postugujac si¢ opracowanym modelem uzyskano
nastepujace parametry krystalograficzne tej struktury:
a=3,1814 A, c=5,1893 A, LBS = 1000 A, tilt = 0,1°, Aa = 0,0040 A, Ac = 0,0085 A.

Refleks GaN GaN G-1024
(pomiar) (symulacja)

(00.2)

(00.4)
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(01.5)

(11.4)

Rys. 7.11. Poréwnanie zmierzonych i zamodelowanych obrazéw dyfrakcyjnych map weztéw

siei odwrotnej struktury G-1024.

Nastepnym obiektem badan byla struktura oznaczona jako AIN917. Byla to epitaksjalna
warstwa AIN osadzona na szafirze. Dla struktury tej zmierzono nastepujace refleksy:
symetryczny (00.2) i asymetryczne (11.4), (-1-1.4), (01.5), (0-1.5). Uzyskano nastgpujace
parametry:

a=3,1100 A, c=4,9750 A, LBS = 1100 A, tilt = 0,08°, Aa = 0,004 A, Ac = 0,0085 A.
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Refleks

AIN

AIN 917
(symulacja)

(00.2)

(pomiar)

(01.5)

(0-1.5)

(11.4)
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(-1-1.4)

Rys. 7.12. Poréwnanie zmierzonych i zamodelowanych obrazéw dyfrakcyjnych map weztéw

sieci odwrotnej struktury AIN917.

Procz typowych warstw (Ga,AlIn)N/szafir opracowany model wykorzystano do analizy
krystalograficznej grubych epitaksjalnych warstw GaN. Zbadano struktur¢ oznaczona
symbolem 245. Jest to warstwa zarodziowa GaN wytworzona na podlozu szafirowym, z
naniesionag warstwa GaN osadzona w technologii MOVPE o grubosci 4 um. Nastepnie
dwustopniowo naniesiono kolejna warstwg GaN stosujac technologic HVPE. W efekcie

badana warstwa GaN miata sumaryczna grubos¢ okoto 20 um.

245 Pomiar Symulacja

| 2981 8

__25063.2

00.2 =

— 12531.6

— 6265.8

2965.0
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—331.4

—165.7

| L 7418 8

74089

01.5

Rys. 7.13. Poréwnanie zmierzonych i zamodelowanych obrazéw dyfrakcyjnych map weztéw

sieci odwrotnej struktury 245.

Struktur¢ t¢ zasymulowano na podstawie trzech refleksow: symetrycznego (00.2)
i asymetrycznych (11.4) 1 (01.5) (rys. 7.13) uzyskujac nastepujace parametry:

a =3,1391 A, ¢ = 52027 A, LBS = 1000 A, mozaika tiltowa = 0,08°, Aa = 0,0030 A,
Ac =0,0065 A.

Zastosowanie opracowanego modelu pozwolilo na weryfikacje proceséw technologicznych
1 oceng jakosci struktury przed i po procesie epitaksji [55]. Wykazano, ze jako$¢ strukturalna
tego typu warstw otrzymywane metoda HVPE jest porownywalna do struktur wytwarzanych
metoda MOVPE.
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Oprocz badania epitaksjalnych warstw (Ga,AlIn)N/szafir wykonano charakteryzacj¢

strukturalng tzw. krysztaldéw objetosciowych GaN. Symulacje warstwy oznaczonej symbolem

6 pokazano na rysunku 7.14.

. .
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Rys. 7.14. Porownanie zmierzonych i zamodelowanych obrazow dyfrakcyjnych map weziow

sieci odwrotnej struktury nr 6.

Dla zmierzonej i zamodelowane;j struktury otrzymano nast¢pujace wyniki:
a=3,1970 A, ¢ = 5,1778 A, LBS = 40000 A, mozaika tiltowa = 0,055°, Aa = 0,0025 A,
Ac=0,0032 A.
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Dla tej struktury wielko$¢ blokow krystalicznych jest co najmniej o rzad wigksza niz
w warstwach osadzanych na szafirze. Sa to tez materialy mniej zmozaikowane — wartos¢ kata
okreslajacego mozaike tiltowa jest wyraznie mniejsza niz w typowych warstwach
epitaksjalnych GaN/szafir. Poniewaz wiadomo, ze warstwa rosnaca niezaleznie od podtoza
powinna mie¢ duzo lepsze parametry strukturalne niz warstwa wyhodowana na
heterogenicznym podtozu o duzym niedopasowaniem sieciowym, stad uzyskane wyniki

nalezy uzna¢ za dodatkowe potwierdzenie poprawnosci 1 uzytecznosci opracowanego modelu.

Ostatni przyktad dotyczy tzw. warstw polarnych zwiazkow (Ga,In,AI)N. Badano
warstwe oznaczona jako A60303. Jest to warstwa AlIN/szafir o polarnosci glinowej wykonana
w Air Force Research Laboratory, USA.

Warstwy AN o strukturze wurcytu wzrastaja rownolegle do podtoza. Normalna do
powierzchni podtoza orientacja krystalograficzna ma kierunek <00.1> lub <00.-1>. Jezeli
warstwa taka wykazuje uporzadkowanie ulozenia atomoé6w w strukturze to w zalezno$ci od
kierunku wzrostu moze by¢ zakonczona ptaszczyzna sktadajaca si¢ z atomow Ga, Al lub In —
moéwimy wowczas o Ga, Al lub In polarnosci, lub ptaszczyzna sktadajaca si¢ z atoméw N —
méwimy wowcezas o N polarnosci [56] (rys. 7.15). Polarno$¢ struktury wplywa na jej
wiasciwosci, np. warstwy zakonczone ptaszczyznami Ga, Al lub In (Ga-, Al-, In-polarne)
charakteryzuja si¢ lepsza stabilnoscia chemiczna [57,58] 1 znacznie wigksza gladkoscia
powierzchni [59,60] (na powierzchniach N-polarnych mozna obserwowaé wyrazne struktury

heksagonalne — rys 3.4e, 7.16, 7.18).

Plaszczyzna Ga

@ gl
el 8
S

Ptaszczyzna N

Rys. 7.15. Schemat warstwy GaN z zaznaczonymi kierunkami krystalograficznymi [56].
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Rys. 7.16. Morfologia powierzchni warstw GaN (obraz TEM) a) warstwa N-polarna, b)

warstwa Ga-polarna [60].

Wyniki symulacji warstwy A60303 pokazano na rys.7.17

Pomiar Symulacja

(00.2)

. | L 3101.0

L 30%96. 8
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(01.3)

(01.5)

(11.4)

(21.3)

Rys. 7.17. Poréwnanie zmierzonych i zamodelowanych obrazéw dyfrakcyjnych map weztow

sieci odwrotnej struktury A60303 Al-polarne;.
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Parametry uzyskane dla tego typu struktury sa nastgpujace:
a = 3,0959 A, ¢ = 49748 A, LBS = 990 A, mozaika tiltowa = 0.065°, Aa = 0.0080 A,
Ac=0.0100 A.

Dla tej warstwy wielko$¢ mozaiki tiltowej jak i blokéw krystalicznych jest mniejsza
niz dla typowej warstwy AIN/szafir. Potwierdzeniem tego sa zdjgcia AFM warstwy A60303
(Lawrence Berkeley National Laboratory, Berkeley CA) powierzchni takiej warstwy

(rys. 7.18).

1.00 pm

Data type Data type Amplitude
Z range Z range 0.01000 V

Rys. 7.18. Obraz AFM powierzchni struktury A60303.

7.4. Podsumowanie

Weryfikacji modelu dokonano badajac szereg rzeczywistych warstw epitaksjalnych.
Dzigki zastosowaniu symulacji komputerowej mozliwe okazato si¢ wyznaczenie istotnych
parametréw struktury. Pozwolito to na przyspieszenie procesu charakteryzacji strukturalnej

warstw epitaksjalnych o duzym niedopasowaniu sieciowym w stosunku do podtoza.
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W celu poprawnego scharakteryzowania struktury nalezy przeprowadzi¢ symulacjg
przynajmniej trzech refleksow — jednego od ptaszczyzny symetrycznej oraz dwoch od
plaszczyzn asymetrycznych. Wynika to z potrzeby minimalizacji prawdopodobienstwa
uzyskania takiego samego wyniku dla kilku réznych kombinacji parametréw struktury.
Zwiazane jest to z roznym wplywem parametréw struktury na ksztatt wezla symetrycznego
1 asymetrycznego przedstawionym w rozdz. 4, co takze potwierdzily symulacje komputerowe
pojedynczych weztow zaprezentowane w rozdz. 7.2. Pokazano np., ze skrecenie refleksu w
przestrzeni sieci odwrotnej mozna uzyska¢ zar6wno przez zmiang wartosci mozaiki tiltowej
jak 1 parametru odpowiadajacego za wielko$¢ blokow krystalicznych. Poszerzenie refleksu
wzdhuz osi Q. nastepuje wraz ze zmiang wielko$ci gradientu parametru sieciowego Aa jak
1 wielkos$ci blokéw krystalicznych. Model zostat zweryfikowany przez badania roéznych
struktur rzeczywistych (tab. 7.1). Byly to struktury GaN/szafir czy AIN/szafir, uzyskiwane
réznymi metodami epitaksji, jak i struktury nietypowe — krysztaly objgtosciowe GaN
i struktury polarne. Jak si¢ okazatlo w trakcie badan dla wszystkich analizowanych
trojsktadnikowych struktur azotkowych (Ga,In,A1)N mozliwa byta skuteczna symulacja ich

parametréw krystalograficznych.

Tab. 7.1. Parametry strukturalne modelowanych warstw.

GaN/szafir AlN/szafir | GaN/szafir(gruby) GaN AIN
(MOVPE) (MOVPE) (HVPE) objetosciowy | Al-polarny
a[A] 3,1814 3,1100 3,1391 3,1970 3,0959
c[A] 5,1893 4,9750 5,2027 5,1778 4,9748
Aa [A] 0,0040 0,0040 0,0030 0,0025 0,008
Ac[A] 0,0085 0,0085 0,0065 0,0032 0,0100
LBS [A] 1000 1100 1000 40000 990
tilt [°] 0,1 0,08 0,13 0,055 0,065

Warto$ci parametrow struktury takich jak wielko$¢ blokéw krystalicznych 1 mozaika tiltowa
(tab. 7.1) uzyskane w toku badan sa pordwnywalne do parametrow publikowanych

w literaturze [18]. Wartosci gradientu parametrow sieciowych wedtug wiedzy autora nie byty
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dotad publikowane. Niniejsza praca jest pierwsza, w ktorej zamieszczono wartosci liczbowe

tych parametrow.
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8. Wnioski koncowe

Celem pracy bylo opracowanie nowej metody, pozwalajacej na doglgbna
charakteryzacjg¢ strukturalng szerokopasmowych poéiprzewodnikéw azotkowych (In,Ga,Al)N.
W oparciu o analizg literaturowa i1 prace wstgpne w laboratorium badan strukturalnych
Wydzialu Elektroniki Mikrosysteméw 1 Fotoniki [61,62] autor postawit tezg, ze mozliwe jest
opracowanie metody umozliwiajacej wyznaczenie wielu parametrow struktur azotkowych
o duzym niedopasowaniu sieciowym w oparciu o geometri¢ wezla sieci odwrotne;.

Wynikiem przeprowadzonych badan jest:

1. Oryginalny model struktury. Zaprezentowano w pracy w rozdziale 4 i opublikowany
w [29]; w potaczeniu z metodyka opisana w [63] stanowi on jedna z podstawowych metod
charakteryzacji struktur warstw AN stosowana w laboratorium badan strukturalnych
Wydziatu Elektroniki Mikrosystemow Politechniki Wroclawskiej; metoda ta znacznie

polepsza i upraszcza charakteryzacje strukturalng warstw A™-N, co przedstawiono w rozdz. 7

pracy;

2. Nowoczesne opracowane przez autora oprogramowanie NSCA (Nitride
Semiconductor Crystal Analysis) [36,61] z zaimplementowanym modelem; oprocz
symulacji weztow sieci odwrotnej umozliwia ono zdecydowanie nowoczes$niejsza,
czytelniejsza i bardziej jednoznaczna wizualizacj¢ mapy we¢ztow sieci odwrotnej; tym samym
zwigkszylo ono liczbe istotnych szczegotéw takiej mapy pozwalajaca na prawidlowa oceng

ksztaltu we¢zta (rozdz. 5).

3. Zastosowanie transformaty falkowej obrazow otrzymanych 1z dyfrakcji
rentgenowskiej [43]; transformata falkowa w istotny sposéb pomaga w analizie obrazdw,
poniewaz zmniejszajac intensywnos¢ szumow mapy uwydatnia ksztatt wezla sieci odwrotne;,
co jest szczegOlnie istotne w procesie symulacji wezta; zgodnie z wiedza autora odszumianie

obrazow dyfrakcyjnych wykonano przy uzyciu takiej metodyki po raz pierwszy w §wiecie;
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4. Zbior dodatkowych podprogramow w oprogramowaniu NSCA, ktore zawierajg inne
opcje potrzebne w procesie charakteryzacji strukturalnej; naleza do nich:

- obliczanie parametrow sieciowych komorki elementarnej,

- okreslanie grubo$ci warstwy na podstawie roOwnania Scherrera,

- wyznaczanie skladu procentowego pierwiastkow w azotkowych warstwach

potrdjnych,

- wyliczanie parametréw warstwy na podstawie metody Metzgera.
Powyzsze opcje w duzym stopniu pomagaja w wyznaczeniu istotnych parametréw badanej
warstwy. Ich umieszczenie w jednym duzym pakiecie programowym w duzym stopniu

utatwia proces charakteryzacji strukturalne;j.

Zaprezentowane wyniki eksperymentalne otrzymano na podstawie pomiaréw struktur
wytworzonych w Laboratorium Nanotechnologii i Struktur Pétprzewodnikowych Wydziatu
Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki Politechniki Wroctawskiej oraz Air Force Research
Laboratory USA. Morfologi¢ warstw zaprezentowano na zdjeciach wykonanych technika
SEM i AFM.

Prace wilasne (model, symulacje, pomiary) poprzedzone sa krytyczng analiza innych metod
charakteryzacji strukturalnej warstw epitaksjalnych o duzym niedopasowaniu sieciowym w
stosunku do podtoza (rozdz. 3). Autor wskazal na niektore ich zalety, ale 1 istotne
ograniczenia uzasadniajace konieczno$¢ prowadzenia prac nad nowym podej$ciem do analizy

strukturalnej takich warstw.

Wyniki zamieszczone w pracy wskazuja, ze teza pracy zostata udowodniona, za$ jej
cel osiagnigty. Opracowany model jest obecnie szeroko wykorzystywany do charakteryzacji
réznych struktur azotkowych, w szczegoélnosci struktur wytwarzanych w Laboratorium
Nanotechnologii 1 Struktur Poétprzewodnikowych Wydziatu Elektroniki Mikrosystemow i
Fotoniki Politechniki Wroctawskie;j.
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