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Summary

This lecture is based on the experience and results obtained during the
preparation and characterisation of different epitaxial heterogeneous
semiconductor nanostructures in MOVPE laboratory of the Institute of Physics
of the Academy of Sciences. The lecture covers interdisciplinary results
published in co-operation with many other labs, mainly from Universities. 64
original papers are cited. The lecture is didactically designed starting from the
description of epitaxial equipment and technologies, through the preparation of
hetero- and nanostructure with lower dimensions, to the explanation of nano-
characterisation and measurement techniques as well as description of the most
interesting original results. The lecture is concentrated on the description of the
epitaxial growth from organometalics compounds, and explanation of properties
of InAs/GaAs quantum wells and dots including semiconductor laser
characterisation.



Souhrn

Tato pfednaska vychdzi ze zkuSenosti a vysledkil ziskanych pii piipravé a
charakterizaci rliznych epitaxnich heterogennich polovodi¢ovych nanostruktur
v laboratoti MOVPE  Fyzikalnho ustavu AV CR. Vychazi =z
interdisciplinarnich vysledka publikovanych v poslednich letech ve spolupraci
s fadou prevazné univerzitnich pracovist. Je citovano 64 vlastnich publikaci.
Pfednaska je didakticky koncipovana od popisu epitaxnich aparatur a
technologii, pfes popis pfipravy heterostruktur a nano-objektii se sniZenou
dimensi, az po vyklad nano-charakteriza¢nich a méficich technik véetné ukazek
rustu  z organokovovych slouCenin, ve vysvétleni vlastnosti InAs/GaAs
kvantovych jam a teCek 1 v charakterizaci ptipravenych struktur vcetné
polovodic¢ovych lasert.
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Je zjevné, Ze predlozeny obsah je maximalisticky a snazi se postihnout zadanou
problematiku v uplnosti. Z pochopitelnych ditvodii se tento text i viastni
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Uvod
Co to je nanostruktura (nano-technologie, nano-charakterizace)

Obvykle se stanovuje podminka, aby jeden rozmer ve strukture (pripadné
"objektu") byl pod 100 nm (prisnéji pod 20 nm, benevolentnéji kolem 200 nm),
je to viak podminka nutnda, nikoliv postacujici.

Nemusi to nutné byt atomarni uroven (to uz je sub-nano), ale uz se ji to nékdy
rvr . . v 9 o
blizi. Hranice nano- je viastné az 10" atomui.

Rozhodné to vsak neni pouze "nano", ve smyslu ,,maly“.

Je treba, aby nanostruktura (nanoobjekt) prinasela jevy (¢i umoznovala vyuZiti
jevii) v makrosveté obvykle zanedbatelnych. Nejcastéji se jednd o kvantove-
fyzikalni jevy.

Samoziejmeé, ze zmenSovani rozmeri struktury miize byt diilezité, nekdy je to i
rozhodujici, musi tam byt ale jesté "neco"!

Jako technologovi se mi moc libi definice kolegy teoretika Pavia Stredy, Ze
nanotechnologie je, "kdyz i technologové musi vzit na védomi, Ze existuje

kvantova fyzika".

Primo citankovy priklad kombinace nanotechnologie, nanstruktur a kvantové
fyziky jsou moderni polovodicové lasery s kvantovymi jamami a teckami.

Popsat v uplnosti nebo se byt jen pokusit o vycerpavajici prehled
nanotechnologii ¢i dokonce nanostruktur, je v soucasné dobé zhola nemozné. 1
jen dilci oblasti pokryvaji samostatné monografie [a-h]. Omezime se zde tedy na
popis toho co trochu zndme a ¢im se Fadu let ve FZU zabyvime.

Z nami realizovanych nanostruktur to budou kvantové jamy [1-15] a tecky [16-
29], pékny priklad je i porézni kiremik [30-34].

Co se tyka technologii — ziskali jsme praktické zkusenosti se stavbou i

provozem kapalné [35-37] molekularni [38-40] i organokovoveé [41-50] epitaxe.

Neméne diilezité je i studium a charakterizace nanostruktur [51-64]. I tomu je
zde venovana samostatnd kapitola.

Jen velmi strucné se zminime o existujicich i planovanych aplikacich
polovodicovych nanostruktur.



1. Epitaxni techniky pro pripravu polovodi¢ovych nanostruktur

Ndzev epitaxe z ieckého epi-taxis "usporadané na" zavedl L. Royer v r. 1936.
Jde o krystalicky rust na (obvykle) monokrystalické podlozce. Pri rozdilu
mrizkovych konstant vetsim nez 15% rust (obvykle) prestava byt epitaxnim.

1.1. Vysvétleni vyznamu, principu a zasazeni do souvislosti
Epitaxni technologie zasadnim zplsobem pfispély k dneSnimu rozvoji
materialového a polovodi¢ového primyslu 1 vyzkumu. Umoziuji piipravovat
heterogenni struktury s moznosti u¢inného vymezeni oblasti pro elektrony a diry
pomoci potencidlovych bariér, stejné¢ tak lze vymezit vinovody pro fotony at’
skokem ¢i gradientem indexu lomu. Lze pfipravovat ultratenké (silné i jen jednu
atomarni rovinu!) vrstvy rtizného slozeni — diky pomalé rychlosti rastu a
moznosti fidit slozeni 1 dotaci vrstev.

Vse krystalograficky mnohem dokonalej$i a ¢ist$i nez jsou objemové
monokrystaly pfipravované z taveniny, diky nizsi teploté a pomalejSimu rustu.

Tyto moznosti a vyhody vysvétluji a ospravedliiuji nutnost pracovat
s velmi ndkladnymi aparaturami (desitky milioni korun) a velmi jedovatymi a
nebezpecnymi materialy (arsin, fosfin, berylium, ...).

Princip epitaxniho rustu:

Atomy ¢i molekuly latky, kterou chceme epitaxné deponovat na vhodny
substrat, se dopravi k jeho povrchu, ten ovSem musi byt atomarné ¢isty - zbaven
oxidil a raznych adsorbovanych latek - a atomarné hladky (nebo s atomarnimi
schody danymi mirnou rozorientaci monokrystalu). Na povrchu dojde nejprve
k fyzisorpci, pak na vhodnych mistech (danych principem minima energie)
k chemisorpci jednotlivych atomi, k ristu atomarnich vrstev a celé struktury.

Jednotlivé faze epitaxniho rustu:
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Druhy risti

a) Vrstva po vrstvé - Frank van der Merwetv typ ristu

b) Vrstva po vrstvé — spojitéc) Ostriivky na smaceci vrstveé - Stranského-
Krastanowtv

d) Ostriivky na substratu — Volmerav-Weberiiv

e) Sloupkovy typ rastu
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1.2. Typy epitaxnich ristu
Vysvétleni raznych pouZzivanych zkratek:
Epitaxe z pevné faze SPE (Solid Phase Epitaxy)
Epitaxe z kapalné faze LPE (Liquid Phase Epitaxy)
LPEE (Liquid Phase ElectroEpitaxy)
Epitaxe z plynné fdze =~ VPE (Vapour (Vapor) Phase Epitaxy)
CVD (Chemical Vapour Deposition)
PVD (Physical Vapour Deposition)
Molekularni epitaxe MBE = Molecular beam epitaxy
SSMBE = SolidSource MBE
CBE = ChemicalBeamEpitaxy
GSMBE = GasSource MBE (HydrideSource,
HalideSource)
MOMBE = MetalOrganic MBE
UHV ALE UltraHighVacuum
AtomicLayerEpitaxy
Plynné epitaxe z organokovovych sloucenin
MOVPE (MetalOrganic Vapour Phase Epitaxy)
MOCVD (MO Chemical Vapour Deposition)
Photo-MOVPE (Netermalni, svétlem aktivov.)
Plasma-MOVPE (Netermalni, plasm. aktivov.)

Epitaxe z pevné faze je stard metoda s nové objevenymi aplikacemi.
Metastabilni amorfni faze pevné latky, kterd je v kontaktu s monokrystalem a
krystalizuje postupné od rozhrani, kopirujic monokrystalickou mtizku.

Rychlost riistu — obvykle desetiny nm za sekundu — je dana aktivaéni energii
SPE E, aridi se rovnici

v =vyexp (-E./kT)
Pouziti:



- Ptiprava silnych polovodicovych epitaxnich vrstev s vysokou urovni legovani.

- Nizkoteplotni epitaxe (Ga(Mn)As vrstvy a struktury. Pro spinotroniku?

- Rist oddélovacich vrstev (buffer layers) pro zlepSeni vlastnosti heterostruktur,
v nichz vznikaji vysoké koncentrace dislokaci. Soucasné velmi vyznamné
vyuziti pro rist nitridQi pro modrou a tim 1 bilou optoelektroniku.

- Silicidové vrstvy pro elektrické kontakty a Schottkyho bariéry pro Si
soucastky.

Epitaxe z kapalné faze byla rozhodujici epitaxni metoda v sedmdeséatych a
osmdesatych letech minulého stoleti. Dnes je to stale jeSt€¢ vyznamna
pramyslova metoda (levné LED, slunec¢ni ¢lanky a vSude, kde jsou potieba
epitaxni vrstvy silné desitky pm). Je velmi vhodna pro rist slozitych
slouc¢eninovych systému v termodynamické rovnovaze a pro dotovani zeminami
vzacnych zemin. V laboratofich je to dnes spiSe ,,metoda chudého muze®.

Princip metody:
Nasyceny roztok pozadovanych latek (napt. arzén v galiu) chladne, stava se
piesycenym a As se ve formé¢ GaAs vyluCuje na vhodné podlozce — napi. na
desti¢ce ,,objemového* ¢i epitaxniho GaAs.

Tenké vrstvy (i pod 100 nm!) d€lat pomoci LPE lze, ale kontakt substratu
s kapalinou musi byt velmi kratky, jen milisekundy, ale rlst je
nereprodukovatelny, nehomogenni atd.

Kapalna elektroepitaxe je modifikace kapalné epitaxe, kterd je fizena
proudem, ktery prochazi rozhranim roztok-substrat, vyvolava Peltieriv jev a
elektromigraci. Pouziva se pro rist silnych (n¢kolik mm) a homogennich (lepsi
nez 1%) ternarnich vrstev, napt. InGaAs na InP ¢i GaAs; AlGaSb na GaSb a
pod.

1.3. Epitaxe vhodné pro nanotechnologie

Jsou to pouze epitaxe z plynné fdaze — VPE.

Dnes a nejmeéné pristich deset let je a bude VPE zasadni technologie nejen
badatelska, ale i priumyslova.

Je mozné ji principidlné rozdélit na fyzikalni (PVD - Physical Vapour
Deposition) a chemickou (CVD - Chemical Vapour Deposition), podle zptsobu
transportu materidlu od zdroje k substratu.

V prvnim piipad€ - PVD - jde o napatfeni materialu (pomoci vypafovani,
napraSovani, laserovou ablaci, vybojem a pod.) bez jeho chemické zmény.

V druhém piipadé - CVD - jde o transport té¢kavych chemickych slou¢enin
(prekursorii) pomoci nosného plynu k substratu, kde se (vétSinou) termicky
rozkladaji.

Vlastni epitaxni rist na dokonale Cistém a hladkém povrchu (vétSinou)
monokrystalického substratu je pak podobny jako PVD. I parametry vrstev jsou
podobné, i kdyz se struktury v nékterych aspektech mohou liSit. V obou
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ptipadech je nutno zajistit extrémni ,,polovodiCovou* €istotu prostiedi, at’ je to
vakuum (kolem 107 torru) nebo nosny plyn H, & N, (na tGrovni lepsi neZ ppb).
Ohtev substratu (kvili jeho dokonalému oc€isténi a atomarnimu vyrovnani - viz
vySe principy epitaxe) se, vzhledem k témto extrémnim poZzadavklim na ¢istotu,
provadi nepiimo — vysokofrekvenénim ohfevem, svétlem (optickou vybojkou -
MOVPE), nebo neptfimym odporovym ohtevem (MBE).

VPE umoziuje i rust jednotlivych atoméarnich rovin ( Ultra High Vacuum
Atomic Layer Epitaxy).

Pro vlastni PVD riistové procesy ma adsorpéné-desorpcni kinetika na
ritstovém povrchu zdasadni vyznam. Pomérné snadno Ize riist modelovat a
pocitat v pripadé (kvazi-) rovnovaziného stavu; obtiznéjsi je to v
nerovnovazném stavu, nebo pri pirechodovych jevech.

Ptiklad PVD je Molekularni epitaxe - MBE
Miuzeme ji dé€lit podle toho, z ceho ziskdvame molekularni svazky:
Solid Source MBE,
Gas Source MBE (Chemical Beam Epitaxy),
Hydride Source MBE, MetalOrganic MBE.
Varianty MBE jsou:
Ultrahigh Vacuum Atomic Layer Epitaxy; migraci urychlend MBE; UV zafenim
stimulovana MBE; plasmou aktivovand MBE; dotovani MBE vrstev pomoci
iontd.

CVD
Chemicky stav daného systému dobie popisuje chemicky potenciél u. Pro danou
fazi je definovan jako vzrist volné Gibbsovy energie 0G kdyz se pifida jeden
mol latky pfi konstantni teploté a tlaku

U= oG/on/ Tp
Vyjadiime-li molarni Gibbsovu energii AG pomoci entalpie AH a entropie AS

1=A4G =AH - TAS

coz lze po dosazeni pouzivat k vypoctim.

Ptiklady CVD:

Halidova epitaxe

Kovy ¢i elementarni polovodice -(WFg—> W+ .., SiCly — Si+..)
Slouceninové polovodice - (GaCl + AsH; — GaAs + ...)

Granéty VZéCHS’Ch zemin - (YC13 + FCC12 + 02 — Y3F35012 + )

Oxidova epitaxe
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Slou¢eninové polovodice - (GaO, + PHy — GaP + ..)

Hydridova epitaxe

Elementéarni polovodice, veledulezity kiemik - (SiH4; — Si + ...)

[zola¢ni vrstvy: oxidy, nitridy - (SiH4 + H,O — SiO, + ..;
- SIH4 + NH3 — Si3N4 + )

Organokovova epitaxe

Slouceninové polovodice - (Ga(CH3); + AsH; — GaAs + ...)

Kovy - (AlI(C4Hy); — Al + ..)

Vysokoteplotni supravodice - YBaCuO

Zasadni pro optoelektroniku a nanotechnologie jsou MBE a MOVPE

1.3.1. Molekularni epitaxe
Je to zasadni badatelska, ale také 1 vyznamnd pramyslovéa technologie.

tapered crucible in PBN, graphite
Jor vitreous carbon
“hot lipped” heater
= —~~ design

_radiation
~ shielding

heater foil

water

AR |

- multifayer
. radiation shield

spring loaded

W/|Re thermocouple

thermocouple
_— feedthro's

Schéma aparatury a Knudsenovy cely:

Princip metody:

Ohtejeme substrat(y) (obvykle je to planetarn€ rotujici monokrystalicka
polovodicova desticka o priméru 2" az 8" (palci), ktera je silna 300 — 500 pm)
v prostfedi ultravysokého vakua (10°'"torr) na tak vysokou teplotu, aby
desorbovaly pfirozené oxidy a povrchové necistoty a také, aby se povrch
atomarn¢ vyhladil. Pak se otevie clonka pfed otvorem piedehiaté efusni
Knudsenovy cely a atomy (molekuly) prakticky bez srazek prolétaji desitky
centimetrd rastovou komorou, dopadaji na substrat a napaii se i do jeho okoli.
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Atomy budouci epitaxni vrstvy se usadi na povrchu substratu (fyzisorpce),
migruji po ném a posléze se navazi na sprdvnd mista krystalové mitizky
(chemisorpce) a vytvari epitaxni vrstvu — to je vlastni princip epitaxe.

Ga As
elektronové
\ ' o
\ (]
clony = =+ \,
difraktovans
svazky . e

-

.. !1'{"‘ molybdenovy blok

povreh krystalu GaAs

w
CCD kamera fluorescenZni
stinitko

PC

Ga otevieno

intenzita

Ga zavieno

......

Princip MBE rastu a RHEED oscilaci, viz web FZ U, brdana, MBE
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1.3.2. Plynna epitaxe z organokovovych sloucenin

Nejvyznamnéjsi prumyslova, ale i Siroce uZivand badatelska technologie.

Princip metody:

Ohiejeme substrat v prostiedi ultracistého plynu (redukcéni vodik, vyjimecné
inertni dusik) na tak vysokou teplotu, aby desorbovaly pftirozené¢ oxidy a
povrchove necistoty a take, aby se povrch atomarné vyhladil. Pak ptivedeme do
blizkosti ohfatého substratu vhodné prekursory (organokovy a hydridy), tyto se
zde termicky rozlozi a atomy budouci epitaxni vrstvy se usadi na povrchu
(fyzisorpce), migruji po ném a posléze se navazi na spravna mista krystalové
miizky (chemisorpce).

Zékladni sumarni rovnice pro rist GaAs z trimetylgalia (TMGa) a arsinu:

Ga(CH;); + AsH; — GaAs + 3CH,
a velmi podobn¢ pro ternarni, ptipadné kvaternarni slou¢eninové polovodice:
xGa(CH3); + (1-x)AI(CH3); + AsH; — Ga,Al.yAs + CH,
2Ga(CH3); — 3CH; + Ga(CHj3), + Ga(CHj)
arsin se rozlozi v plynné fazi
CH; + AsH; — AsH, + CH,
a pak teprve probéhne heterogenni reakce na povrchu horkého substratu:
Ga(CH;) + AsH, — GaAs + CH; + H

Zjednodusené schéma ¢innosti MOVPE aparatury:

Group V hydrides Needie valve A
(AsHs , PH,, H,S, HCI ...) | RF

H, Carrier gas

Thermal bath Susceptor Reactor

Organometallics _
(TMG,T™MI ...) ) B

L A |
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Pohled na aparaturu AIXTRON 200:

Stru¢na historie MOVPE:

Ruhrwein — US patent (1968)

Manasevit — prvni pokusy (1968)

Hall, Stringfellow — vyznamny rozvoj metody (1970-1980)
Dupois, Dapkus — dostate¢na Cistota organokovli (1977/78)
Nejvyznamnéj$i primyslova epitaxni technologie (1990 - ...)

15



2. Nanostruktury v optoelektronickych soucastkach

2.1. Vhodné a uzivané prvky, slou¢eniny a materialy

Elementarni polovodice

Kiemik, germanium, selen, uhlik-diamant,... jsou zakladni polovodice, ale ¢asto
maji nepfimé prechody, také Sitku zakdzaného pasu E, a index lomu n a dalsi
elektrické a optické parametry u nich 1ze ménit jen velmi maélo, zavadéji se tedy:
Slouceninové polovodice, ze kterych se nanostruktury vytvareji snaze. Ptiklady:

A"BY - GaAs, InP, GaSb,...
A"BY! - CdTe, CdSe, ...
AVBY - GeSi

Ax"'Bux CY - AlGaAs

AXIHB(l_X)mCYVD(l_Y)V - GalnAsSb

Zavislosti Sitky E, na mfizkové konstanté binadrnich, ternarnich a kvaternarnich
polovodicu:

4 T 1 1 T T T T | — T T T T 0.31
: ZnS o=1I-VI
o= ITI-V
— I o= IV
?2. § — 0.4
2 [
2T ZnSe o
£ i LAIP - CdS ZnTe ~H05 %
) - AlA S
5 | GaP<: y ° { 2
S [ cdTe | I
= L GaAs 5
s B ) - 1.0 =
1 SI D\\‘_‘ E
_ — 1.5
N - 2.0
InSb 3
0 | ] ] ] ] ] ] ] l ngTle
5.5 6.0 6.5
Mrizkova konstanta [A]

2.2. Struktury, heterostruktury, nanostruktury, fajnovosti a materialové
inZenyrstvi

2.2.1. Homogenni struktury

P-N ptechody:

Na téch je zalozena elektronika, zde par zajimavych piikladu:
Jednoduché, relativné i€inné, nepiili§ drahé:
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- LED GaAs:Si amfoterni legovani;

- polovodicové solarni ¢lanky (hlavné Si);
Semiizolac¢ni - legovana (vodiva) - siln€ legovana (velmi vodiva) vrstva.
Objemovy krystal (bulk) - oddélovaci vrstva (epitaxni buffer) — funk¢ni epitaxni
vrstva - (postupné zlepSovani krystalografické kvality).
Monokrystalicka - polykrystalickd - amorfni vrstva (nebo obraceng).

2.2.2. Heterogenni struktury (heterostruktury) - "klasické"

Zdaleka nejde pouze o heterogenni P-N piechody; lze ptipravovat skoky, ¢i
pozvolné prechody Sifky zakadzaného pasu, indexu lomu a tak uc¢inné
miniaturizovat objemy kde se lokalizuji (omezi) elektrony, diry a fotony — jeste
vSak nemusi jit o nanostruktury. Velmi instruktivni je stary obrazek zr. 1971
z Casopisu Scientific American:

Vymezeni oblasti pro elektrony a diry; skok vindexu lomu vytvaii ucinny
vlnovod:

kovowvy
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e - : e 0 0 0 0——0
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““\\\\\\\\\\}\}&\ _
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5 0 00000000 i
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v 17 | '
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"
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2.2.3. Heterostruktury/nanostruktury "kvantové rozmérové"

ZmenSeni jednoho, nebo vice rozméra v heterostruktuie na troven srovnatelnou
s vlnovou — de Broglieho délkou elektronu (od desetin do desitek nanometrit),
vytvareni novych "umélych" typi struktur jako jsou supermtizky (je rozdil mezi
supermiizkou a mnohondsobnou kvantovou jamou) a kaskadové lasery jsou
pekné ptiklady systému, které se jiz realné¢ vyuzivaji. Zasadni pro pochopeni
funkce a pro nas dalsi vyklad vsak jsou:

Kvantové jamy - Kvantové draty - Kvantové tecky

Hustoty stavl elektronti pro 3, 2, 1 a 0 dimensionalni objekty:

Bulk Quantum well  Quantum wire Quantum dot
)] r : '_'_,_':::? R .
8| | | | == — @
© P
® l
e
(o]
>
=
7]
c
j0b]

Energy

Srovnani povolenych energetickych hladin (past) elektronti a dér pro

atom - pevnoulatku - a kvantovou tecku:
—e— conduction
band @ ° electron
—@®— levels
hot e
[ et phonon s
O—‘\forbidden_’ T photon
gaps -O—
el O hole
valen % © O }:kT __ levels
0 band O O bl
Atom Bulk semiconductor Quantum dot

Je tedy moZné spojovanim riiznych materidalit realizovat potiebné funkcéni
soucastky (tranzistory, LEDKky a lasery, detektory a slunecni clanky, ...)

s lepSimi parametry.

Lze i vytvaiet nejen nové materidaly zadanych vlastnosti (sloZité, v prirodé

vvvvvvvvvvvv

nahrazovat je kombinaci napnutych bindrnich systémii s lepSimi a
kontrolovatelnymi vlastnostmi.
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Lze také konstruovat struktury a soucastky (hlavné na bazi nanostruktur)
s novymi vlastnostmi (supermiizky, CL lasery, molekularni elektronika,
nanoroboty (nanobots), QW, QWr(?), OD soucastky, nékteré fotonické
krystaly, fotoelektrochemické cely, ...)

(Pomijime zde mezi polovodiCe nepatiici biologické aplikace nanocastic,
katalyzu pomoci zlatych nano Castic, nanomechaniku, vétSinu
fullerenovych struktur, nanobarvy, nanotextilie, ...)

2.3. Priklady soudastek, které jsou zalozeny na neklasickych
(neintuitivnich) kvantovych fyzikalnich jevech

Snad nejstar$i priklad je tunelova dioda. Rezonan¢ni tunelovani se dnes
vyuziva v fad¢ aplikaci.
Tranzistory HEMT a dalsi, naptiklad jednoelektronové tranzistory:

Quantumdot for single electron transistor
(Small Fieldeffect Transistor withNewProperties)

GATE _very small
V -----------

B maeaae island
]—{SOURCE "DRAIN }-‘

. Y,

@ ‘ Coulomb-blockade

o N+1 oscillations

B N =

o| N-1 =

‘5 o

o o 5 >
Y; V.#0 V,

Polovodicové lasery, (zvlaste s QW a QD) - postupné i skokové
zlepSovani parametri se zavaddénim novych nizkodimensionalnich
strukturstruktur.

Kaskadové lasery s vnitropasovymi prechody.

Kvantovy etalon ohmu na zakladé kvantového Hallova jevu.
Projekt FEL, FZU a MU (viz P. Svoboda na webu FZU).

19



3. Diagnostika epitaxniho riistu a nanostruktur

In situ (mysleno pri ristu)

Pri epitaxnim rustu bychom radi znali jaké atomy (molekuly) a v jakém mnozZstvi
se vyskytuji v okoli substratu. Znalost déjii na jeho povrchu je dalsi diileZita
informace pro modelovani ¢i vypocty ruistu.

3.1. In situ - obecné

V rlstové komote méfime vakuum (tlak) nebo €istotu nosné¢ho plynu (i jeho
pratok); teploty substratu 1 vypafovanych latek (lokalné i1 plosné — je to
netrivialni ukol!). Na méfeni typu a koncentrace latek pfitomnych v ristové
komote pouzivime hmotnostni spektroskopii. Pro technologii vakuovou —
MBE- je to pomérné¢ snadné¢ a také se miize pfimo méfit tok molekul

vvvvvv

tlak.

O tom jaké latky se vyskytuji v okoli povrchu substratu mizZzeme zjistit 1
pomoci méteni absorpcéni spektroskopie (v UV ¢i ve viditelné oblasti).

Mnohem lepSi prostorové rozliSeni na povrchu substratu, ale s horsi
citlivosti nam dava méieni Ramanova rozptylu.

Jedna znejcitlivéjSich detekénich technik je laserem indukovana
fluorescence. Je mozné detekovat i jen 10™ atomi Si v em™.

Me¢éfeni toku (transportu) molekul k povrchu jsou pifimd — vlozeni
hmotového spektroskopu piimo do toku molekul, nebo méfenim rychlosti ¢astic
a castecek pomoci Dopplerova efektu.

3.2. In situ povrchové analyzy

3.2.1. Difrakéni techniky

Pro in situ vakuové riistové techniky lze pouzit difrakci nizkoenergetickych (50
— 100 eV) elektront - LEED (Low Energy Electron Diffraction), nebo difrakci
vysoko energetickych (5 — 50 keV) elektronti odrazem - RHEED (Reflection
High Energy Electron Diffraction), coz je metoda Cislo jedna pro MBE — viz
obr. u technologie.

Pro nevakuové rustové techniky lze pouzit ,,plochy* RTG rozptyl - GIXS
(Grazing Incidence X-ray scattering), ktery se pouziva se na studium strukturni
analyzy povrchu piti MOVPE ristu. Je to spiSe studijni metoda, je potieba silny
zdroj rentgenového zatfeni (napft. synchrotron.).

3.2.2. Optické metody
Umoziiuji monitorovani a fizeni ristu 1 pro nevakuové CVD techniky.

I kdyZ fotony jsou mnohem ,,véts$i“ nez elektrony a tedy nemohou ,,vidét*
jednotlivé atomy ¢i molekuly na povrchu, povrchové krystalografické utvary a
jejich zmény pii rastu, uz ,,vidét™“ jsou a také vypovidaji o vlastnim procesu
rustu.
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Optické metody miizeme rozdélit na reflektanci a rozptyl:

Reflektance

Anizotropicka spektroskopie, RAS (Reflection Anisotropy Spectroscopy) -
detekuje povrchovou rekonstrukei.

Elipsometrie, SE (Spectr. Ellipsometry) - hif ,vidi* rast jednotlivych
monovrstev, funguje vSak 1 pro ,,isotropni* povrchy a hlavné dobie ,,vidi* riist a
rozlisi 1 rychosti rastu.

Polarizovand spektroskopie, PRS (Polarized Refl. Spectr.) a Povrchova
fotoabsorpce, SPA (Surface PhotoAbsorption) - jsou v podstaté totéz, svétlo
dopada na povrch pod uhlem asi 30° kdy je odrazivost mald a i malé zmény
povrchu vyvolaji velké zmény odrazeného svétla.

Reflektometrie - mé v podstaté stejné uspotrddani jako RAS, je velmi citliva na
méieni ,,optickych® tlousték (srovnatelnych s vilnovou délkou svétla) —
optimalizace VCSEL laserovych struktur. Hlavné€ se pouziva pro pfesnd méteni
teploty, diky silné zavislosti dielektrické funkce.

Rozptyl

Rozptyl laserového svétla umoziuje méfit povrchové nehomogenity.
Ramaniiv rozptyl (Ramanova spektroskopie) vypovida nejen o povrchu, ale i o
vlastnostech materidlu — slozeni, vazby, vibra¢ni mody atd. Je to velmi silna
badatelska metoda.

Jsou jesté: Generace druhé harmonické SGH (Second Harmonic Generation)
dvoufotonovy nelinedrni proces a Infracervend reflektanéni absorpcni
spektroskopie IRRAS (Infrared Reflection Absorption Spectroscopy), ty vSak
maji v praxi maly vyznam.

3.2.3. Sondové rastrovaci metody

Tyto metody se daji pouZzivat i pfimo pfi ristu. Je to vSak velmi komplikované —
vibrace, kontaminace technologické aparatury, hrubé ovliviiovani rastu, ...
Prevlada jejich pouzivani mimo ristovou komoru a také pro pti€né techniky
(cross, X-...), kdy se vzorek zlomi a pozorujeme pti¢ny profil struktury — to jiz
zcela mimo aparaturu.

AFM

Mikroskopie meziatomarnich sil (Atomic Force Microscopy).

Je vhodna i pro nevodivé vzorky. Nepozadujeme-li atomarni rozliSeni, je to
relativné malé aparatura (ceny od 2 do 10 MK¢).

STM

Rastrovaci tunelova mikroskopie (Scanning Tunneling Microscopy).

Jsou zapotiebi vzorky alespoii trochu vodivé. Dava atomarni rozliSeni, ceny
podle vybaveni od 0,5 do 20 MK(¢).

21



iz " momp X ramp
hi?h voltage '
y | -200V) | electronic control | J I
piezo-drives —, flosobact) M | sample
' \_loop "

: tunnel current
N N~
tunnel gap (~10A) " image

surface \r'\--'ﬁp path generation
2

e X

of R o
sample\’ \(j«-d

molecular beam
piezo

elevator

hase plate

voltage TR

Princip metody rastrovaci tunelové mikroskopie a jeji mozné pouziti pro MBE
in situ. — vpravo.

3.3. Ex situ
(I kdyz radu méreni lze deélat aniz vzorek opusti rustovou komoru nebo
ultravakuum.)

3.3.1. Optické metody

Kromé vSech optickych uvedenych v ,In-situ“ to jsou fotoluminiscence a
elektroluminiscence a jejich varianty jako magnetofotoluminiscence.

3.3.2. Elektrické (transportni)

Nejriznéjs$i  méfeni odporu, vodivosti, kapacity, déale voltampérové
charakteristiky, Halliv efekt.

3.3.3. RTG difrakce

Nyni trochu na ustupu kvili sondové nanoskopii a TEM, stile ale velmi
vyznamna a piesna, Casto kalibra¢ni metoda (napt. pro TEM).

3.3.4. Mikroskopie

Elektronové - SEM a TEM (HRTEM — TEM s vysokym rozliSenim).

Sondové - STM (X-STM) a AFM (X-AFM).

Nanoskopické (s atomarnim rozliSenim) z nich jsou:

TEM a HRTEM,

STM a X-STM,

AFM a X-AFM.

Radkovaci elektronova mikroskopie SEM (Scanning Electron Microscopy) je
nesmirné uzite¢na metoda pro studium polovodicovych struktur a heterostruktur.
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Umoziuje zviditelnit druh materidlu, jeho slozeni, typ a koncentraci nositeli,
polohu a strmost P-N ptechodu. M4 velkou hloubku ostrosti, obrovsky rozsah
zvétSeni (10 — 100 000). S nanorozméry vSak ma potize.

no'oloao

Laserové¢ struktury s profily koncentraci Al métenym rtg. mikrosondou s P-N
pfechodem v aktivni oblasti laserové struktury zviditelnénym pomoci
elektromotorické sily.

Transmisni elektronova mikroskopie TEM (Transmission Electron Microscopy)
je asi prvni metoda, kterd umoznila zviditelnit atomy. Velmi naro¢na ptiprava
vzorkl - ztenCeni na 10 - 30 nm. Vidime prifez strukturou integralné - coz je
dobfte 1 Spatn€ — jsou

TEM snimek naSich struktur se tfemi (nahotfe) a sedmi rovinami kvantovych
teCek:

100 nm
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Mikroskopie meziatomdarnich sil AFM (Atomic Force Microscopy)
Je vhodna i pro nevodivé vzorky. Nepozadujeme-li atomarni rozliSeni, je to
relativné malé aparatura (ceny od 2 do 10 MK¢).

AFM obrazek povrchu mnohonasobné¢ struktury kvantovych tecek, kde je vidét,
jak vypadaji posledni nepokryté kvantové tecky, rostouci na ,,kopeccich®, kde
vznikly kvantové tecky v pfedchozich rovinach:

Rastrovaci tunelova mikroskopie STM (Scanning Tunneling Microscopy).
Jsou zapotiebi vzorky alespon trochu vodivé. Dava atomdarni rozliSeni, ceny
podle vybaveni od 0,5 do 20 MK¢).

Rastrovaci hroty (vpravo) a pohled na vnitiek STM aparatury:

FASM o] e

10 pm ——-
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X-STM obrazek (s atomarnim rozliSenim) pficného lomu nasi struktury
s mnohondsobnymi kvantovymi jamami (vrstvami) InAs v GaAs, znich jsou
vidét dvé uprostied. Vysoké Spicaté utvary jsou artefakty zplisobené desorpci
As. Vzdalenost QW Ize piesné urcit spocitinim atomarnich rovin. Je patrnd 1
symetrie/asymetrie QW:
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