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1. Prace prowadzone w 2009 r.

W 2009 r. w Zaktadzie Badan Materiatow i Struktur Potprzewodnikowych reali-
zowano nastepujace projekty naukowe:
¢ _Badania zmian strukturalnych w materiatach 1 strukturach potprzewodnikowych

dla nanotechnologii elektronicznych”. Etap V (projekt statutowy nr 1.08.046);

e _Innowacyjne technologie wielofunkcyjnych materiatow i struktur dla nano-
elektroniki, fotoniki, spintroniki i technik sensorowych” (InTechFu) — projekt
kluczowy w ramach Programu Operacyjnego Innowacyjna Gospodarka, zadania
,Charakteryzacja materialow metodami mikroskopii elektronowej” oraz
,»Charakteryzacja struktur metodami mikroskopii elektronowej” (UDA-PO 1G
01.03.01-00-159/08-01);

e _Badanie metodami mikroskopii elektronowej zmian zachodzacych w struk-
turach metal-potprzewodnik w wyniku proceséw termicznych” (projekt promo-
torski nr N515 06 28 33);

e Charakterystyka multikrystalicznego krzemu modyfikowanego procesami gete-
rowania i pasywacji na potrzeby wytwarzania ogniw fotowoltaicznych” (projekt
badawczy nr N515 088 433).

Zrealizowano tez ostatni etap prowadzonej w ramach projektu statutowego in-
westycji — zakupiono wysokorozdzielczy transmisyjny mikroskop elektronowy (High
Resolution Transmision Electron Microscope — HRTEM). W postepowaniu prze-
targowym zwycigzyla oferta zakupu mikroskopu JEM 2100 firmy JEOL (Japan
Electron Optics Laboratory). Jego instalacja trwata do pazdziernika 2009 r. Zespot
Zaktadu w krotkim czasie, jeszcze w 2009 r., opanowal mozliwos$ci pracy na tym
mikroskopie, czego przyklady znajduja si¢ w obecnym sprawozdaniu.

W grudniu 2009 r. zakonczyta sig tez instalacja urzadzenia do trawienia ognisko-
wana wiazka jonow (Focused Ion Beam — FIB) po postgpowaniu przetargowym,
w ktoérym zwycigzylta oferta urzadzenia firmy FEI Helios NanoLab.
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2. Zaleznos$¢ detekcji defektow struktur polprzewodnikowych
w skaningowym mikroskopie elektronowym od pradu wiazki
elektronowej

W 2009 r. przeprowadzono badania wykazujace, ze mozliwos$¢ detekcji de-
fektow z wykorzystaniem techniki katodoluminescencji (CL) w skaningowej mi-
kroskopii elektronowej w znacznym stopniu jest zalezna od zastosowanej wartosci
pradu wiazki elektronowe;.

Badania detekcji defektow struktur optoelektronicznych wykonano na struk-
turach laserowych AlGaAs/GaAs ze studnia kwantowa grubosci 8 nm z InGaAs,
wytworzonych w procesie epitaksji z wiazek molekularnych w Zaktadzie Fizyki
1 Technologii Struktur Niskowymiarowych. Byly to fragmenty plytek epi-
taksjalnych zawierajacych po kilka mes. W obszarach migdzy mesami wytrawiono
czesciowo warstwe ograniczajaca p-AlGaAs. Mesy zostaty pokryte cienka warstwa
ztota w celu zapewnienia w przyszto$ci polaczen elektrycznych. Powierzchnie
boczne niektorych ze struktur rowniez zostaly pokryte ztlotem powodujac zwarcie
warstw na ich krawedziach. Warstwy potprzewodnikowe obszaru mesy (z lewej
strony) oraz poza mesa (z prawej strony) zaprezentowano schematycznie na rys. la.
Schemat elektryczny (dla obszaru poza mesa), odpowiadajacy strukturze pobu-
dzonej wiazka elektronowa, przedstawiono na rys. 1b.
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Rys. 1. a) Schematyczny przekrdj struktury lasera AlGaAs/GaAs ze studnia kwantowa InGaAs i ob-
szarami metalizacji Au, b) schemat elektryczny obszaru poza mesa odpowiadajacy padaniu wiazki
elektronowej (Ipeqn) We wskazanym miejscu struktury. Zaznaczono zrédlo pradu indukowanego wiazka
elektronow Izc, lateralne rezystancje warstw R oraz nieliniowe rezystancje zlacza R;.

Wiazka elektronowa wytwarza w strukturze polprzewodnikowej pary elektron-
-dziura, ktore dyfunduja wewnatrz struktury i rekombinuja promieniscie (powo-
dujac katodoluminescencjg¢) badz niepromieniscie. Obecno$¢ w strukturze ztacza p-n
sprawia, ze silne pole elektryczne rozdziela pary, ktore zostaly wygenerowane
w jego obszarze lub wdyfundowaty do niego. Powoduje to przeptyw pradu wew-
natrz struktury, tzn. obszar zlacza, ktory nie jest pobudzony wiazka elektronow,
stanowi obciazenie dla zrodta pradowego Iz c wytworzonego przez wiazke elek-
tronowa w materiale (rys. 1b).

Gdy w strukturze obecne sa obszary o zwigkszonej przewodnosci zlacza, np.
w wyniku defektow lub lokalnych zwar¢, wtedy wigksza liczba wytworzonych par
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odptywa do takich miejsc, wobec czego pary te nie powoduja emisji promie-
niowania $wietlnego. Rezystancja ztacza p-n, ktore to ztacze w wyniku separacji
par jest spolaryzowane w kierunku przewodzenia, zalezy silnie od pradu zlacza
(ktory zalezy od Ije.n). Dlatego rejestrowany sygnat CL zalezy silnie od warto$ci
pradu Jpeam. Przy matych warto$ciach fpe.n lokalna rezystancja ztacza R; jest
znacznie wyzsza od lateralnych rezystancji powierzchniowych Ry, dlatego wytwo-
rzony prad Izz;c moze rozptywac si¢ po catej strukturze, a obecnos¢ jakichkolwiek
defektow lub zwaré w dowolnym miejscu struktury (nawet daleko od wiazki
elektronowej) powoduje odptyw pradu Izz;c do tego miejsca, zmniejsza liczbe par
rekombinujacych promieni§cie w miejscu padania wiazki 1 wobec tego silnie
zaniza calkowity sygnal CL. W takiej sytuacji na rejestrowanych obrazach SEM
nie wida¢ réznic miedzy obszarami defektow a pozostatymi obszarami, gdyz wsze-
dzie CL jest podobnie silnie obnizane przez odplyw pradu. Gdy prad wiazki Zpeum
jest duzy, wtedy rezystancja ztacza w obszarze bliskim do miejsca pobudzenia
wiazka spada i staje si¢ poréwnywalna z rezystancjami powierzchniowymi.
Dlatego wigcej par rekombinuje w punkcie pobudzenia i sygnat CL nie jest zaklo-
cany przez defekty odleglte od punktu pobudzenia.

W celu potwierdzenia powyzszych stwierdzen zarejestrowano szereg monochro-
matycznych obrazow katodoluminescencyjnych badanych struktur dla dlugosci fali
990 nm (maksimum emisji studni kwantowej) przy roznych wartosciach pradu
wiazki elektronowej lpe.,n. Trzy takie obrazy fragmentu lasera zostaly zaprezen-
towane na rys. 2.

100 pm

Rys. 2. Monochromatyczne obrazy CL przyktadowej struktury lasera zarejestrowane dla dlugosci fali od-
powiadajacej emisji ze studni kwantowej (990 nm) oraz dla pradu wiazki elektronowej /., Wynoszacego:
a) 100 nA, b) 179 nA, c) 285 nA

Na rys. 2a wida¢, ze dla pradu wiazki wynoszacego ok. 100 nA wystgpuje
w przyblizeniu jednorodny rozktad emisji promieniowania praktycznie dla calej
struktury. Ciemny obszar z lewej strony obrazu to mesa pokryta zlotem, co
znacznie zmniejsza glebokos¢ wnikania wiazki elektronowej w preparat i inten-
sywnos$¢ promieniowania katodoluminescencyjnego. Zwigkszanie pradu lpeum
(rys. 2b,c) dla odkrytego obszaru z prawej strony powoduje zgodnie z przewidy-
waniami coraz lepsze uwidocznienie defektow wystepujacych w strukturze.

Brak widoczno$ci defektow w przypadku najnizszej warto$ci lpeqn (rys. 2a) jest,
jak wspomniano wyzej, spowodowany rozplywem pradu Igzzc wewnatrz catlej
struktury. Przy wigkszych pradach wiazki elektronowej sygnat katodolumine-
scencji staje si¢ natomiast coraz mniej zaktocany przez wewngtrzny rozptyw pradu



4 Sprawozdanie z dzialalno$ci ITE w 2009 r.

(rys. 2b). Dla duzych warto$ci pradéw wiazki elektronowej Iy, silna polaryzacja
zlacza ogranicza rozptyw pradu prawie wylacznie do najblizszego otoczenia
punktu padania wiazki, a defekty staja si¢ wyraznie widoczne (rys. 2c¢).

Warto podkresli¢, ze typowo stosowane wartosci pradu wiazki elektronowe;j
przy badaniach katodoluminescencji sa mniejsze od tych, dla ktérych w przed-
stawionej pracy zaobserwowano defekty. Oznacza to, ze w typowych warunkach
badan katodoluminescencji nie obserwuje si¢ defektow i spodziewana diagnoza be-
dzie pomijata ich obecnos¢. Ponadto badania katodoluminescencyjne prowadzi si¢
nierzadko na preparatach schtodzonych do niskiej temperatury w celu obnizenia
rekombinacji niepromienistej. Natomiast obecnos¢ lokalnych zwar¢ poprzez obszar
zlacza, nawet jezeli sa one odlegle od miejsca padania wiazki, moze w dalszym
ciagu powodowac silne zaktocenia wynikow CL. Zwigkszanie pradu wiazki zapo-
biega wptywowi tych odlegltych zwar¢ na sygnat katodoluminescencyjny.

Z powyzszych rozwazan widaé, jak istotne jest postulowane w naszej pracy
stosowanie odpowiednio duzych warto$ci pradu wiazki elektronowe;j.

3. Program komputerowy do ilosciowej analizy obrazow HRTEM

Celem omawianej pracy bylo opracowanie programu komputerowego umozli-
wiajacego wyznaczanie z obrazow HRTEM map odzwierciedlajacych lokalne
zmiany parametrow sieci krystalicznej w probce. Program zostat opracowany w je-
zyku Java. Do otrzymania obrazow HRTEM o wysokiej jakosci wykorzystano mi-
kroskop JEOL JEM 2100.

Program znajduje w sposob dokladny potozenia maksimoéw obrazu, nastgpnie
porownuje je z potozeniami, jakie wystgpowatyby w przypadku niezaburzonej
struktury referencyjnej sieci, i wyznacza w ten sposob lokalne odksztatcenia sieci
krystaliczne;.

Dziatanie opracowanego programu rozpoczyna si¢ od wstgpnego wyznaczenia
potozen lokalnych maksimoéw w obrazie HRTEM referencyjnej sieci krystaliczne;j.
Gdy potozenia wszystkich punktéw sa wyznaczone, program wyszukuje wektory
sieci, ktore najlepiej opisuja stworzona wczesniej sie¢ punktow. Tak dopasowane
wektory beda nastgpnie wykorzystywane do tworzenia sieci referencyjne;.

Nastegpnie znajdowane sa potozenia maksiméw obrazu w obrazach HRTEM,
z ktorych wyznaczane maja by¢ mapy odksztatcen sieci krystaliczne;.

Gdy wyznaczona jest sie¢ punktow dla obrazu HRTEM, sie¢ ta jest porow-
nywana z siecig referencyjng i wyznaczana jest mapa przesuni¢¢ punktow sieci
wzgledem sieci referencyjnej. Nastgpnie wyznaczana jest mapa odksztalcen sieci.
Wielko$¢ tam oze by¢ wyrazona wzorem g, = Ou,/Oy, gdzie u, jest przesunigciem
w kierunku y wzgledem sieci referencyjnej. Wielkos¢ €,, mozna interpretowac jako
wielkos$¢ Aa/a, gdzie a jest parametrem referencyjnej sieci krystalicznej w kierunku y,
natomiast Aa jest lokalng zmiang tego parametru, czyli Aa = ajpraime — a. Na rys. 3
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przedstawiono przyktadowy obraz HRTEM oraz mapg odksztalcen sieci krysta-
licznej wyznaczong za pomoca dla tego obrazu za pomoca omawianego programu.

§ i ”u vrze
7 *;-:,,

A ‘o vr v 'ﬂ-..*ﬂ
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Rys. 3. a) Obraz HRTEM, b) wyznaczona mapa odksztatcen sieci krystalicznej

Tworzenie wlasnego oprogramowania przy rozsadnym nakladzie czasu zapew-
nia wyjatkowa elastyczno$¢ podczas analizy danych poprzez mozliwos¢ zmian do-
konywanych w dziataniu programu w zaleznosci od zaistnialej sytuacji.

4. Optymalizacja polprzewodnikowego Zrodla promieniowania
podczerwonego modulowanego zmianami emisyjnosci struktury

Celem przeprowadzonych prac byto wyznaczenie teoretycznych zaleznosci poz-
walajacych na optymalizacj¢ geometryczna struktury p-n emitujacej promienio-
wanie w zakresie dlugosci fal 3 + 12 um w celu uzyskania maksymalnych wartosci
wspotczynnika modulacji. Wykorzystywane do tej pory wzory opisujace emi-
syjnos¢ materialow polprzezroczystych ograniczaly si¢ do rozpatrywania struktur
o jednakowych wspolczynnikach odbicia na obu stronach ptytki. Rezultaty analizy
teoretycznej i rezultaty do$wiadczalne pozwolily na optymalizacje konstrukcji
krzemowej struktury planarnej, ktéra zapewnia maksymalng réznicg migdzy emi-
syjnoscia struktury bez przeptywu pradu elektrycznego i emisyjnoscia struktury
przy przeptywie pradu elektrycznego w kierunku przewodzenia.

Wyznaczajac emisyjnos¢ & dla przypadku, gdy R; # R, (R, wspolczynnik od-
bicia wierzchniej strony ptytki oraz R, spodniej strony ptytki) wykorzystujemy
zalezno$¢ ogolna (dowolne wartosci Ry i R;) na odbity strumien promieniowania
W postaci:

2R R,1* - R’ — R,
4 RRp* -1

; (1



6 Sprawozdanie z dziatalnosci ITE w 2009 r.

gdzie 77 oznacza tlumienno$¢, ktéra jest okreslona nastepujaco:

o,d

n=e ", ()
gdzie a; —wspotczynnik absorpcji, d — grubos¢ ptytki.
Ponadto transmitancja widmowa 7,y moze by¢ zdefiniowana w postaci:
_(A=R)A=R))n
f 1 _ R1R2772 :

3)

Korzystajac z prawa Kirchhoffa i powyzszych zaleznosci emisyjnos¢ potprzezro-

czystej struktury mozemy opisa¢ zaleznoscia:

_ (=R YRy +D(1-7) A

- 2 . ( )
1-RR,)n

R

Wyprowadzone stad roOwnanie teoretyczne opisujace emisyjnos$¢ rdznicowa ma
postac:
Ag. = (1 —R XR2772 +D)(1- 772) _ (1 -R XR2771 +D(A-n, ) . (5)
! 1—R1R27722 l_RlR27712

Zalezno$¢ ta pozwala na wyznaczenie grubosci d struktury Zrédla promieniowania
optymalnej dla uzyskania maksymalnych warto$ci emisyjnosci roznicowej Agg
przy zatozonych wartosciach R;, R, (dla dwodch stron plytki) oraz a,; 1 o, (dla wa-
runkdéw nieobecnosci i przytozenia polaryzacji).
070+ . Na rys. 4 przedstawiono wyliczone prze-
1 BTsaroran biegi zmian emisyjnosci roznicowej w fun-
L \ kcji grubosci struktury dla czterech war-
o 4 tosci R, = 0,1; 0,3; 0,8 i 1 przy jednako-
wych wartosciach R, = 0,3, a; = 0,2 cm ™,
a; = 20 cm™' (krzywe ciagle) oraz dla
przypadku R, = 0,3, R,=1, oy = 0,2 cm’™,
oy =30 cm™ (krzywa przerywana). W wy-
niku przeprowadzenia obliczen mozna
e e i =t o, Wyznaczy¢ taka optymalng gruboS¢ stru-
grubosé [em] ktury, ktéra dla konkretnego zestawu in-
Rys. 4. Emisyjno$¢ réznicowa w funkcji grubosei nych niezaleznych parametrow struktury
struktury pozwala uzyska¢ maksymalng emisyj-
no$¢ roéznicowa. Z przedstawionych teoretycznych zaleznosci wynika wniosek, ze
do uzyskania duzej r6znicowej emisyjnosci przy grubosci ptytki 0,05 cm niezbgdne
jest stosowanie zwierciadta o wspotczynniku R > 0,8.
Wykorzystujac przeprowadzona w powyzszy sposob optymalizacjg zastosowano
odpowiednie zmiany konstrukcyjne i wytworzono jedno- i czteroelementowe struk-
tury w Zaktadzie Technologii Mikrosystemow i Nanostruktur Krzemowych ITE.

9551 Ry=0.3

(r]_i]lcm-1
0,50 -

emisyjnosé réznicowa

-y 20em”!

0.45
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Nastepnie struktury te badano w naszym
Zakladzie oraz w Wojskowej Akademii
Technicznej. Rozklad przestrzenny emi-
towanego modulowanego promieniowa-
nia podczerwonego mierzono za pomoca
kamery podczerwieni obserwujac obraz
usredniony w czasie. Przyktadowy obraz
termograficzny pokazano na rys. 5.

Dla struktury emisyjnej z lustrem
o wspolczynniku odbicia ok. 90 % na
spodniej stronie przy pradzie ok. 1 A
uzyskano wspotczynnik glebokosci mo-
dulacji ok. 40%.

Przeprowadzone symulacje zrddia .. o

. Rys. 5. Rozklad natgzenia promieniowania emito-

Szybkozml.ennego ‘m(.)du’lo.wanego‘ pO- wanego z jednoelementowej struktury krzemo-
przez zmiany €miSyjnoscl promienio- wego planarnego zrodla ze zwierciadtem SiO,-Al.
wania podczerwonego zostang WkaI'ZY- Temperatura struktury 100°C, pomiar w zakresie
stane przy projektowaniu struktur o re- diugoscifal 8+ 12 um.
gulowanym kontrascie przeznaczonych do testowania uktadéw detekcyjnych
kamer termowizyjnych.

5. Pomiary parametrow rekombinacyjnych w plytkach
polprzewodnikowych z wykorzystaniem technik podczerwieni

Opracowano metodyke pomiaréw wykorzystujaca techniki podczerwieni i po-
zwalajaca na szybki, bezdotykowy i przeprowadzany z duza rozdzielczo$cia prze-
strzenna pomiar rozktadu przestrzennego czasu zycia no$nikow ladunku oraz na
wyznaczenie energii gtdwnego poziomu rekombinacyjnego, odpowiedzialnego za
warto$¢ czasu zycia w materiale o bardzo duzej rezystywnosci stosowanym do
wytwarzania detektoréw fotoelektrycznych.

Metody termowizyjne wykorzystuja do pomiaru czasu zycia no$nikow tadunku
efekt zmian transmisji promieniowania podczerwonego w plytce, wywotany przez
nadmiarowe nos$niki generowane zewngtrznym promieniowaniem. Jako Zrddlo
promieniowania podczerwonego wykorzystywane jest ciatlo czarne o rozmiarze
wigkszym niz badana plytka, a detekcja przechodzacego przez probke promie-
niowania dokonywana jest matryca pikselowych detektoréw kamery termowizyjnej
pracujacej w podczerwieni. Absorpcja wywotana no$nikami nadmiarowymi jest
okreslana z réznicowego pomiaru absorpcji przy promieniowaniu i bez promie-
niowania generujacego no$niki nadmiarowe.

Wada metody termograficznej wykorzystujacej jako detektor kamerg termo-
wizyjna jest to, ze z uwagi na niewielka grubos$¢ plytki zmiany w transmisji po-
wodowane promieniowaniem generujacym nosniki nadmiarowe sa niezbyt duze, co
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prowadzi do koniecznosci rejestracji wielu obrazow i ich usredniania oraz do
zwigkszania natgZzenia strumienia promieniowania generujacego nosniki. Ten drugi
czynnik efektywnie poprawiajacy czulo$¢ pomiaru staje si¢ jednocze$nie przy-
czyna znacznego wzrostu temperatury plytki i pojawienia si¢ dodatkowego stru-
mienia promieniowania podczerwonego. Promieniowanie termiczne z probki
dodaje si¢ do promieniowania przechodzacego od promieniujacego ciata czarnego
do kamery i zaniza mierzong warto$¢ absorpcji wywotywana no$nikami nadmia-
rowymi. Odseparowanie sygnatu elektrycznego od omawianego efektu termicz-
nego nastrgcza duze trudno$ci i wymaga zaawansowanych ukladow dwukana-
towych detekcji fazowych.

Celem wykonanej pracy byto zaprojektowanie uktadu pomiarowego w taki spo-
sob, aby odseparowa¢ pomiarowy sygnatl elektryczny wynikajacy z pomiaru ab-
sorpcji od sygnatu elektrycznego wywotywanego promieniowaniem termicznym,
jednoczesnie znacznie upraszczajac konstrukcj¢ pomiarowa, zwigkszajac prze-
strzenna zdolnos$¢ rozdzielcza i uzyskujac sygnat biezaco proporcjonalny do kon-
centracji nosnikow nadmiarowych, bez zaklocajacego pomiary strumienia promie-
niowania termicznego z probki.

W celu wyznaczenia czasu zycia z pomiaroOw absorpcyjnych przeprowadzono
nastgpujace rozumowanie. Dla absorpcyjnego wariantu stacjonarnego pomiaru
efektywnego czasu zycia 7 no$nikéw tadunku rozwazamy typowa geometrig, gdy
zrodtem promieniowania podczerwonego jest ciato czarne o temperaturze 7 wWysy-
tajace strumien promieniowania termicznego o natgzeniu Wjp okreslony wzorem
Plancka. W pierwszym etapie pomiaru rejestrowany jest obraz wynikajacy z ab-
sorpcji promieniowania przez probke o koncentracji rdwnowagowej nosnikow,
wynikajacej z domieszkowania. W drugim etapie mierzona jest absorpcja po
stacjonarnym o$wietleniu probki promieniowaniem o dlugosci fal A < 1 pum.

Koncentracj¢ no$nikdw nadmiarowych okreslamy z zaleznosci

An =~ AP/(A W5 (1 = R)* d (0, + ), (6)

gdzie: AP — roznica w nat¢zeniu strumienia promieniowania rejestrowana przy
o$wietleniu 1 bez oswietlenia; R — wspolczynnik odbicia materiatu probki; o, , o, —
— przekroje czynne na wychwyt elektronow, dziur; d — grubo$¢ ptytki; Wy —
— natgzenie strumienia promieniowania ciala czarnego o temperaturze badanej
ptytki. Stata 4 wyznaczamy doswiadczalnie dla stosowanego stanowiska pomia-
rowego
Za pomoca wyrazenia (6) mozna wyznaczy¢ efektywny czas zycia nosnikow
pradu z zaleznoSci:
T1=And/G, @)
gdzie G jest powierzchniowa szybkoscia generacji no$nikow, co prowadzi do wy-
razenia:

o AP
AWy;(1-R)* (o, +0,)G

®)
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Zasada pomiaru czasu zycia nosnikoéw tadunku poprzez pomiar absorpcji z wy-
korzystaniem jednego zrddla promieniowania o szerokim zakresie spektralnym
zostala przedstawiona na rys. 6.

modulator zrodlo promieniowania
/ ciaglego 0.5-2 pm

; plytka ncSi
=
)

T, — T,

filtr

Ge detektor
|
uklad polaryzacji do ukladu
diody + pomiarowego

Rys. 6. Schemat uktadu pomiaru efektywnego czasu zycia no$nikow tadunku poprzez pomiar absorpcji
w podczerwieni eliminujacy promieniowanie cieplne probki

Jednorodne zrédto wysyta promieniowanie ciagte w zakresie spektralnym od 0,5
do ok. 2,4 um. Mechaniczny modulator zlozony z segmentow z filtrem prze-
puszczajacym tylko promieniowanie podczerwone o dhugosci fali A > 1,1 um oraz
bez takiego filtru przerywa strumien promieniowania z czgstotliwoscia ok. 200 Hz,
wytwarzajac wiazkg impulsow promieniowania kolejno o szerokim widmie
spektralnym 0,5 + 2 pum i ograniczonym do podczerwieni o zakresie spektralnym
1,2 +2,4 um.

Zrédto emituje zarowno promieniowanie wytwarzajace pary elektron-dziura, jak
i promieniowanie podczerwone o dlugosci lezacej w zakresie absorpcji nosnikow
swobodnych. Jego promieniowanie moze by¢ wykorzystane do pomiaru absorpcji
poprzez pomiar transmisji plytki przy uzyciu fotodetektora z germanu. Taki foto-
detektor ma maksimum czulos$ci dla dtugosci fali 1,5 um 1 bedzie pracowal w za-
kresie spektralnym ograniczonym przepuszczalnoscia krzemu i dlugofalowa czu-
toscia fotodiody germanowe;j.

Spektralny zakres pomiaru transmisji zostanie zatem ograniczony do pasma od
1,1 do ok. 1,8 um, czyli do obszaru, gdzie wystepuje dominujacy wptyw nosnikow
swobodnych na absorpcje. Ten obszar spektralny pozwala na uzyskanie duzej
czutosci pomiaru przy stosunkowo niewielkim iloczynie grubosci ptytki i wspot-
czynnika absorpcji. Zmienny sygnal elektryczny na detektorze wynika z modulacji
promieniowania tarcza o oknach na przemian z filtrem przepuszczajacym tylko pro-
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mieniowanie podczerwone, a zatrzymujace promieniowanie krotkofalowe <1 pm
i bez takiego filtru jest proporcjonalny do koncentracji nadmiarowych nosnikow ta-
dunku.

Statopradowa sktadowa wynikajace z promieniowania wywotanego podwyzszo-
na temperatura probki zostaje w zmiennopradowym uktadzie pomiarowym wyeli-
minowana. Sygnal zmiennego napigcia elektrycznego, wynikajacy z niejedna-
kowego tlumienia promieniowania segmentami modulatora, jest kompensowany
wstepnie w ukladzie pomiarowym. Poniewaz stalopradowa skladowa wynikajaca
z promieniowania wywolanego podwyzszona temperatura probki zostaje wyeli-
minowana, zmienny sygnat AP mierzony detektorem jest wprost proporcjonalny do
koncentracji nadmiarowych nos$nikoéw, wynikajacej z nat¢zenia strumienia gene-
rujacego nosniki i szybkosci rekombinacji w ptytce okreslonej czasem zycia.

Przedstawiony sposob pomiaru pozwala na wykonywanie map rozktadu czasu
zycia nosnikow tadunku tworzonych z punktowych pomiaréw dokonywanych przy
krokowym przemieszczaniu probki wzdhuz osi x, y. Schemat stanowiska do
pomiaru charakterystyki temperaturowej czasu zycia poprzez badanie statej zaniku
emitowanego z probki promieniowania przedstawiono na rys. 7.

oscyloskop wzmacniacz InSb BaF2 Si laser
HP ' | | | I [860 nm|
saanoa—|| & MEE—F S — I | 1200 ns
PC-USB 300 - T
GPIB 400 K
komputer reg. temperatury

Rys. 7. Stanowisko pomiaru charakterystyki temperaturowej czasu zycia no$nikow

Na rys. 8 pokazano wyniki pomiaréw wykonanych dla ptytki krzemowej o re-
zystywnosci ok. 2 kQ-cm pasywowanej tlenkiem. Wyznaczono poziom rekom-
binacyjny —0,18 eV zwiazany z defektami typu wakansja-tlen.

10

700

eflHs]
"
TefT [psked)
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2T
=
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Rys. 8. Wyznaczanie metoda emisyjna energii poziomu rekombinacyjnego z pomiaru temperaturowej cha-
rakterystyki czasu zycia no$nikéw: a) £7 = 0,18 eV, b) In(t./T) = const — (E¢ — E7)/kT
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6. Badania HRTEM kropek kwantowych Ge/Si

W 2009 r. wykonano prace w celu charakteryzacji kropek kwantowych w krze-
mie za pomoca wysokorozdzielcze] transmisyjnej mikroskopii elektronowej
(HRTEM). Kropki zostaly wytworzone poprzez wykorzystanie procesu samo-
czynnej organizacji warstwy germanu naniesionej na powierzchnig krzemu zorien-
towanego w kierunku [100]. Badano dwie probki wytworzone przy zastosowaniu
dwoch roznych grubo$ci warstw germanu z naniesiong ilo$cia materiatu odpowie-
dajaca 3,3 (3,3 ML) albo o$miu (8 ML) pojedynczym warstwom atomowym Ge.
Wszystkie warstwy Ge byly nastgpnie pokryte warstwa krzemu o zatozonej grubo-
sci 400 nm. Wykorzystany material zostal wykonany w Universitdt Stuttgart,
Institut fiir Halbleitertechnik, w zespole prof. Ericha Kaspera, w ramach projektu
NANOSIL: ,,Silicon-Based Nanostructures and Nanodevices for Long Term Nano-
electronics Applications” 1 przekazany do dalszych badan do Zaktadu Analizy
Nanostruktur Potprzewodnikowych ITE.

Celem badan byto stwierdzenie obecnosci (lub braku) kropek i ich rozmiarow
w obu warstwach (3,3 ML oraz 8 ML). Nastepnie dla warstwy 3,3 ML badano od-
ksztatcenia sieci krystalicznej w warstwie Ge. Przyktadowe obrazy HRTEM probki
8 ML zostaly przedstawione na rys. 9. W wyniku procesu samoorganizacji Ge
uformowat si¢ w postaci ograniczonych objgtosci o wigkszej grubosci warstwy.
Zmierzone grubosci kropek kwantowych wynosza od 2,5 do ok. 5 nm, a szerokosci
od 25 do 40 nm. Przy niektérych kropkach kwantowych zaobserwowano obecnos¢
defektow planarnych i dyslokacji.

.9 i)jw przecznych dla prébki z warstwa o grubosci 8 ML Ge/Si z wi-
docznymi kropkami kwantowymi

W przypadku probki 3,3 ML nie mozna rozr6zni¢ kropek kwantowych tak jak
mozna to zrobi¢ w przypadku probki 8 ML. Jesli wystepuja w tej probce kropki
kwantowe, to sa one znacznie mniejsze niz w przypadku probki 8§ ML. Aby to
stwierdzi¢, konieczna jest dokladniejsza analiza obrazéw wysokorozdzielczej
mikroskopii elektronowej. Przyktadowe obrazy HRTEM dla probki z warstwa Ge
o grubosci 3,3 ML zostaty przedstawione na rys. 10. W obszarze warstwy Ge wi-
doczne sa oscylacje kontrastu otrzymanego obrazu HRTEM, ktore moga $wiadczy¢
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o zmiennej grubosci warstwy. Jednak gdyby nie wykonano analizy, nie mozna
byloby rowniez wykluczy¢, ze fluktuacje te maja inne zrodto — np. lokalne zmiany
grubosci probki lub zmiany grubosci warstwy amorficznej pokrywajacej po-
wierzchnig¢ probki (warstwa amorficzna jest skutkiem stosowanej preparatyki
TEM). Jak wida¢ na rys. 10, pewne nieregularne i przypadkowo porozrzucane
fluktuacje kontrastu wyst¢puja rowniez poza granicami warstwy.

Rys. 10. Obrazy HRTEMhprzekroj(')w poprzecznych dla probki z warstwa o grubosci 3,3 ML Ge/Si z wi-
docznymi kropkami kwantowymi

Za pomoca opisanego w p. 2 opracowanego programu komputerowego stwier-
dzono, ze zmianom kontrastu na obrazach HRTEM dla warstwy Ge o grubosci
3,3 ML towarzyszy zmiana parametrow sieci krystalicznej, co moze $wiadczy¢
o zmiennej grubosci warstwy Ge. Tak wigc rowniez w warstwie 3,3 ML mozna si¢
spodziewa¢, ze wykazane zmiany grubo$ci warstwy germanu moga prowadzi¢ do
przestrzennego ograniczenia ruchu no$nikow pradu, a wigc wprowadza¢ dyskretne
poziomy energetyczne, czyli stanowi¢ kropki kwantowe.

7. Formowanie si¢ krzemku iterbu w wyniku wygrzewania struktury
Yb/Si w warunkach ultrawysokiej prozni

Badania dotyczyly charakteryzacji procesu wytwarzania krzemku iterbu na po-
trzeby zastosowania go jako warstwy kontaktowej zrodla/drenu w nowoczesnych
przyrzadach typu LSB MOSFET. Warstwe krzemku iterbu wytworzono poprzez
wygrzewanie w temperaturze 480°C przez 60 min. warstwy Yb o grubo$ci 20 nm,
osadzonej na podtozu Si za pomoca wiazki elektronéw. Osadzanie warstwy Yb, jak
1 pOzniejsze wygrzewanie catej struktury zachodzilo nieprzerwanie w warunkach
ultrawysokiej prézni (UHV).
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Obraz niewygrzewanej struktury Yb/Si
otrzymany w mikroskopie wysoko-
rozdzielczym ujawnil, Zze juz podczas
osadzania iterbu na krzemie dochodzi do
reakcji, w wyniku ktorej miedzy iterbem
a krzemem formuje si¢ amorficzna war-
stwa krzemku iterbu o bardzo gladkich
granicach fazowych (rys. 11a). Grubos¢
tej warstwy wynosi ok. 5 nm. W efekcie
utworzenia si¢ warstwy amorficznej na
granicy fazowej Yb/Si grubos¢ warstwy
iterbu po jej osadzeniu wynosi ok. 15 nm.
Wynika ztego wniosek, ze ok. 25%

: . . . Rys. 11. Obrazy otrzymane w mikroskopie wyso-
iterbu bierze udzial w reakcji z krzemem  korozdzielczym: (a) niewygrzewanej struktury Yb/Si

juz podczas procesu osadzania. W war- oraz (b) struktury Yb/Si wygrzewanej w tempe-

stwie Yb obserwuje sie ziarna w ksztalcie 2turze 480°C przez 60 min.

kolumn. Wygrzewanie struktury Yb/Si w temperaturze 480°C przez 60 min.
powoduje catkowita reakcje iterbu z krzemem iutworzenie si¢ krzemku iterbu
ztozonego z dwoch faz w postaci ciaglych warstw (rys. 11b). Dolna warstwa, po-
tozona bezposrednio na podtozu krzemowym, jest krystaliczna, natomiast warstwa
polozona nad warstwa krystaliczna jest amorficzna. Ich catkowita grubos¢ waha si¢
od 18 do 20 nm, grubo$¢ warstwy krystalicznej i warstwy amorficznej w stosunku
do catkowitej grubosci krzemku wynosi odpowiednio 2/3 oraz 1/3. Po wygrze-
waniu powierzchnia struktury i wszystkie jej granice fazowe sa nierowne.

Pomiary sktadu chemicznego warstwy krystalicznej metoda detekcji promie-
niowania rentgenowskiego z dyspersja energii (EDXS) wykazaly istnienie w tej
warstwie tylko fazy YbSi,. Podobny wynik koncentracji atoméw iterbu i krzemu
otrzymano dla amorficznej warstwy krzemku iterbu. Chociaz pomiary EDXS
wykazaly, ze stosunek koncentracji atoméw Yb do Si jest bliski 1:2, to nie mozna
wykluczy¢, ze prawdopodobna faza, ktora powstata w warstwie krystalicznej, to
YbSi,, (gdzie x = 0,2). Gdyby rzeczywiscie zachodzita ta mata rozbiezno$¢ w po-
miarach EDXS, to moze to wynika¢ z pochodzacego z podtoza zanieczyszczenia
probki krzemem podczas procesu trawienia jonowego.

Podobne wyniki koncentracji atoméw iterbu i krzemu zaréwno w warstwie
krystalicznej, jak 1 amorficznej otrzymane w wyniku pomiarow EDXS oraz analiza
obrazu otrzymanego w mikroskopie wysokorozdzielczym ujawniaja prawdopo-
dobny mechanizm tworzenia si¢ krzemku iterbu w probce wygrzewanej w tempe-
raturze 480°C przez 60 min. w warunkach UHV. Mianowicie, podczas wygrze-
wania struktury Yb/Si w pierwszym etapie reakcji cienka amorficzna warstwa
krzemku tworzy si¢ na granicy fazowej Yb/Si. Warstwa ta rosnie pozniej w kie-
runku powierzchni struktury konsumujac cata warstwg Yb. W tym samym czasie
na granicy fazowej Yb/Si zarodkuje krystaliczna faza krzemku, ktora wzrasta
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w kierunku powierzchni struktury konsumujac faz¢ amorficzna. Jednak w badanym
przypadku faza krystaliczna nie zastapita calej warstwy amorficznej, lecz ufor-
mowata si¢ do 2/3 calkowitej grubosci warstwy krzemku (catkowita grubos¢
krzemku iterbu w probce wygrzewanej w temperaturze 480°C jest suma grubosci
warstwy krystalicznej i amorficznej).

Przeprowadzone badania ujawnily mechanizm tworzenia si¢ krzemku iterbu
w warunkach UHV. Z badan tych wynika wniosek, ze warunki procesu byty nie-
wystarczajace do uformowania si¢ krystalicznego krzemku iterbu na catej grubosci
warstwy. Poniewaz powstanie warstwy krystalicznej w calej objgtosci krzemku jest
pozadane do uzyskania najlepszych wilasciwosci elektrycznych kontaktu, dlatego
ten wynik badan powinien by¢ wzigty pod uwage podczas optymalizacji warunkow
wygrzewania.

8. Badanie zarazy cynowej oraz korozji w stopach lutowniczych
o wysokiej zawartosci cyny metodami skaningowej mikroskopii
elektronowej

W stopach o zawarto$ci cyny powyzej 95% w temperaturze ponizej 13,2°C
nastgpuje przemiana alotropowa cyny z fazy B (tzw. ,bialej cyny”) o tetrago-
nalnym uktadzie sieci krystalicznej do fazy o (tzw. ,,szarej cyny” lub ,zarazy
cynowej”’) o kubicznym uktadzie sieci. Przemianie tej towarzyszy zwigkszenie
objetosci o 27% oraz zmiana cech mechanicznych. Pojawia si¢ tendencja do pe-
kania, a potem rozpadania si¢ i tworzenia szarego proszku.

Za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego Philips XL30 wyposa-
zonego w spektrometr rentgenowski firmy EDAX przeprowadzono badania sto-
poéw lutowniczych (SAC, czyli SnggsAgsoCugs oraz SngyCu; i SnggCu,) wyko-
nanych w Zakladzie Mikroelektroniki w Krakowie. Stopy miaty posta¢ odlewow
pocietych na mate preparaty o powierzchni ok. 1 cm?. Zostaty poddane obrobce
mechanicznej (walcowaniu lub prasowaniu) 1 umieszczone na dluzszy czas (liczo-
ny w miesiacach) w temperaturze —18°C. Celem badan bylo stwierdzenie obec-
nosci zarazy cynowej w tych stopach oraz zbadanie jej wlasciwosci fizycznych dla
lepszego zrozumienia zachodzacego zjawiska. Po 17 miesiacach i 22 miesiacach
test narazen byl na pewien czas przerywany w celu przeprowadzenia badan postgpu
transformacji cyny.

Zarejestrowano obraz (rys. 12a) w trybie elektronéw wtornych (SE), na ktérym
wida¢ obecno$¢ na badanym preparacie obszaru o nierdwnej powierzchni, ktéra
moze by¢ wynikiem wystgpowania zjawiska zarazy cynowej, jednak moze by¢ tez
efektem innych zjawisk. Kontrast obrazu elektronow odbitych (BSE) zarejestro-
wanego dla energii elektronéw 5 keV (rys. 12b), ze wzgledu na niska energie
elektronow, pochodzi gtéwnie od nierdwnomiernos$ci powierzchni. Obraz ten nie
wykazuje roznic, dzigki ktorym mozna by zidentyfikowaé obszar zarazy cynowe;j
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oraz obszar cyny [3. Natomiast dla maksymalnej energii elektronow (30 keV)
kontrast topograficzny obrazu BSE zanika, a wynikajaca z réznicy gestosci ma-
terialu rdznica jasnos$ci obszaru zarazy cynowej (ciemniejszy) i cyny P (jasniejszy)
jest wyrazna (rys. 12c¢).

wierajacego po lewej stronie cyng o oraz po prawej stronie cyng P, zarejestrowane w trybach: SE (a), BSE
dla Epe,p = 5 keV (b) oraz BSE dla E,,,, = 30 keV (c)

W celu sprawdzenia na ile ciemniejszy obszar na obrazie BSE (dla Epe.n = 30 keV)
odpowiada zarazie cynowej, a na ile ewentualnie korozji, przeprowadzono badania
z wykorzystaniem techniki EDXS dla wielu punktow preparatu i dwoch energii
elektronow: 101 30 keV.

Na obszarze zarazy widocznej po 17 miesigcach testow wystgpuje znacznie
wyzsza zawarto$¢ tlenu (rys. 13b, d) niz na obszarze nieobjetym zaraza (rys. 13a).
Roéwniez na obszarze zarazy cynowej widocznej dopiero po 22 miesigcach testow
obserwuje si¢ bardzo niska zawartos¢ tlenu (rys. 13¢). Na podstawie uzyskanych
wynikOw mozna zatem wnioskowaé, ze utlenianie obszardw zarazy cynowej za-
chodzi szybciej niz utlenianie obszarow cyny . Niski stopien utlenienia nowo
powstatej zarazy moze $wiadczy¢ o tym, ze utlenianie zachodzito m. in. w trakcie
okresu, w ktorym miata miejsce przerwa pomiarowa w tescie (po 17 miesiacach),
kiedy preparat byl przechowywany lub badany w temperaturze wyzszej niz tem-
peratura stosowana w trakcie.
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Rys. 13. Widma EDXS (ze zredukowanym wplywem kontaminacji powierzchni) trzech obszaréw prasowanego
preparatu SngCu; (otrzymane dla Zpe, = 2 nA, Epen = 10 keV): a) cyna B, b) ,,stara” zaraza cynowa
widoczna po 17 miesiacach testow, c) ,,nowa” zaraza cynowa widoczna dopiero po 22 miesiacach testow,
d) widmo dla obszaru ,,starej” zarazy cynowej wystgpujacej na walcowanym preparacie SnegCu,, z po-
dobnie jak dla SngCu; powigkszonym sygnatem od tlenu oraz widocznym wyrazniej sygnatem
odpowiadajacym miedzi

9. Opis zjawisk transportu ciepla i ladunku w strukturach
molekularnych

W ostatnich trzech latach dokonat si¢ istotny postgp w badaniach ultraszybkich
procesow termicznych wywotanych przez attosekundowe impulsy laserowe. Ma to
olbrzymie znaczenie dla rozwoju wspoélczesnej elektroniki. Przede wszystkim
okazalo sig, ze transport tadunku i energii cieplnej w przypadku attosekundowych
impulsoéw laserowych jest zjawiskiem kwantowym, w ktorym elektrony zachowuja
si¢ jak czastki o masie prawie rownej zero i poruszaja si¢ z predkoscia bliska pred-
kosci §wiatta. Stwarza to nowe perspektywy w uzyskaniu elementéow elektro-
nicznych o wtasno$ciach bliskich strukturom jednoatomowym (w atomie czas obie-
gu elektronu na ,,orbicie” jest réwny ok. 150 as).

Glowne wyniki uzyskane w 2009 r. zostaty przedstawione w trzech pracach be-
dacych w druku [P15-P17] oraz monografii: ,,From Femto- to Attoscience and
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Beyond” [P14]. W pracach tych sformutowano opis zjawisk transportu ciepta i ta-
dunku z uwzglednieniem efektow relatywistycznych i kwantowych.

Podstawowe rownanie transportu (dla zjawisk transportu ciepta) w strukturach
molekularnych z uwzglednieniem zjawisk kwantowych 1 relatywistycznych ma
postac:

2
T or
16—2+G—=EV2T. )
ot o m
W réwnaniu tym 7 jest czasem relaksacji dla zjawisk transportu energii termicznej:
h 1

T= ) L= ac’ oa=—— > 10

mo* 137 (10)

gdzie: ¢ — predkos¢ swiatta, 71/ m — wspotczynnik dyfuzji, 7 — stata Plancka, m — masa
elektronu. Jak wida¢ z réwn. (10), gdy ¢ — o (przypadek nierelatywistyczny),
v — o, 7= 01rownanie przechodzi w rownanie Fouriera dla transportu ciepta:
or_ner
ot mox®
Gdy c jest skonczone (relatywistyczny transport ciepta), wtedy o jest skonczone
i w strukturach moze by¢ generowany tzw. drugi dzwigk. Wynika to stad, ze réwn. (9)
jest rdwnaniem hiperbolicznym. Rozwigzania rown. (9) maja charakter falowy,
stad nazwa ,,drugi dzwigk”.
Przedstawiono réwniez nowa interpretacje rozwiazan rown. (9). Czas relaksacji
(wzdr (10)) moze by¢ zapisany nastgpujaco:

(11

T=—, m*=a’m. (12)

Czastki o masie m* zostaly zaobserwowane w grafenach w 2006 r. Masa m* jest
masa efektywna elektronu rzedu 10~ masy elektronu swobodnego. W pracy [P15]
opisano transport czastek o masie m* W analogii do fononéw nazwano je
,heatonami”. Heatony sa kwantami energii termicznej. Istnieja jedynie w stanie
zwigzanym w ciele stalym. Nie ma swobodnych heatonéw, podobnie jak nie ma
swobodnych fononow.

Monografia ,,From Femto- to Attoscience and Beyond” [P14] zawiera
jednolity opis procesow fizycznych wywotanych przez ultrakrotkie impulsy lase-
rowe femto- i attosekundowe. Przejécie od skali femtosekundowej (107" s) do atto-
sekundowej (107'® s) stwarza nowe mozliwosci badania ruchu no$nikow w skali
atomowej. Z mechaniki kwantowej wiadomo, ze fizyka atomu jest fizyka zjawisk
kwantowych i wymaga nowych metod teoretycznych w poréwnaniu do fizyki
w skali femtosekundowe;j, ktora ,,rozdziela” zakres stosowalnosci metod klasycz-
nych od zakresu stosowalno$ci metod kwantowych dla < 107'% s.
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