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Продемонстрирован подход к экспресс-диагностике эпитаксиальных пленок с

резким снижением плотности прорастающих дислокаций. Использован метод

высокоразрешающей рентгеновской дифрактометрии, в частности картиро-

вание обратного пространства. Проведен структурный анализ гетеросистем

GaAs/Si(001) с низкотемпературными слоями GaAs. Зарегистрировано сни-

жение плотности прорастающих дислокаций в пленке GaAs с образованием

малоугловой границы.
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В мировой практике выращивания эпитаксиальных полупровод-

никовых гетероструктур получили распространение так называемые

дислокационные фильтры, на которых происходит резкое снижение

плотности прорастающих дислокаций (ПД) и улучшение структурного

качества пленки [1–3]. Такую пленку можно рассматривать в виде

двух слоев: нижний с большой плотностью трехмерной дислокационной

сетки, верхний с малой плотностью. Неразрушающая экспресс-диагно-

стика таких (как минимум двухслойных) гетеросистем с практически

одинаковым параметром решетки, но сильно различающимся качеством

слоев — непростая задача. Методом рентгеновской дифрактометрии,

используя симметричный рефлекс, чаще всего получают лишь инте-

гральную характеристику качества всей пленки в среднем по толщине,

что не позволяет судить о распределении дефектов. Нами реализован

подход, позволяющий дать характеристику структуры каждого из двух

слоев с малым несоответствием между ними. Подход основан на ана-
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Si(001) 6° → [110]

1170 nm GaAs

30 nm GaAs

700 nm LT GaAs-

600 nm GaAs

Рис. 1. Схема структуры пленки GaAs на вицинальной подложке Si(001).
Верхний и нижний слои пленки разделены границей LТ-GaAs/GaAs, показанной

жирной линией.

лизе формы узла обратной решетки кристалла пленки на отклоненной

кремниевой подложке.

Исследования проводились методом трехкристальной рентгеновской

дифрактометрии высокого разрешения (HRXRD). Первичный пучок

дифрактометра формировался рентгеновской трубкой с медным анодом,

германиевым кристаллом-монохроматором в положении симметрич-

ного отражения (004) и выходной щелью коллиматора с размером

0.1mm в плоскости дифракции. В качестве анализатора рассеянного

излучения использовался кристалл Si с прорезным каналом, реф-

лекс (111).
Структуры GaAs/Si(001) выращивались в установке молекулярно-

лучевой эпитаксии [4]. Формирование слоя зарождения осуществлялось

методом атомно-слоевой эпитаксии: по 20 монослоев GaP и GaAs

при температурах 330 и 260◦C соответственно. Далее создана компо-

зиция, преимущественно состоящая из толстых низкотемпературных
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слоев LT-GaAs (200◦C). Будем называть ее нижним слоем пленки

(рис. 1) с суммарной толщиной 1300 nm. Верхний слой пленки GaAs

(600◦C) толщиной 1200 nm содержит тонкий переходный слой GaAs

(350◦C).
Выращивание слоя LT-GaAs нацелено на снижение плотности

ПД [4]. При росте низкотемпературного GaAs происходит избыточный

захват As, что приводит к увеличению параметра решетки пленки [5].
Ожидается, что слой LT-GaAs среди слоев высокотемпературного GaAs

будет выступать в роли дислокационного фильтра. На верхней границе

раздела LT-GaAs/GaAs возникают напряжения несоответствия противо-

положного знака, под действием которых ПД изгибаются и формируют

участки дислокаций несоответствия (ДН) в указанной границе раздела.

Аналогичный механизм безактивационного образования участков ДН

от прорастающей из подложки дислокации описывал Мэтьюз [6].
Преимущество безактивационного процесса состоит в том, что не

требуется накопления большой энергии упругих деформаций, а в случае

малого несоответствия это имеет ключевое значение. Уже при росте пе-

реходного слоя GaAs (350◦C/30 nm) прорастающие участки дислокаций,

изгибаясь, могут активно перемещаться в латеральном направлении,

аннигилируя с другими дислокациями. Таким образом, увеличивает-

ся вероятность аннигиляции ПД на границе раздела LT-GaAs/GaAs.

Отметим, что во время роста верхнего слоя GaAs (600◦C/1170 nm)
слой LT-GaAs практически подвергается отжигу, в процессе которого

приобретает естественный параметр решетки GaAs.

Измерение степени релаксации пленки на вицинальной поверхности

осложняется разворотом кристаллических решеток пленок относи-

тельно подложки в процессе релаксации. Как правило, наблюдается

разворот пленки вокруг оси [011], которая совпадает с направлением

вицинальных ступеней подложки. Разворот пленки (малоугловую гра-

ницу) формирует сетка ДН с несбалансированной проекцией краевой

составляющей векторов Бюргерса на нормаль к границе раздела [7].
Экспериментально наблюдались повороты пленок A3B5 на отклонен-

ных подложках как в сторону увеличения, так и в сторону умень-

шения вицинального угла на величину до 1500 arcsec [7–10]. При

неполной релаксации пленки ее кристаллическая решетка искажена в

общем случае триклинно, что характеризуется сдвиговыми углами. Для

определения сдвиговых углов и измерения степени релаксации нами

была разработана модель триклинных искажений [11], которая требует
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Рис. 2. Карты обратного пространства пленки GaAs. a — узел (004), b — узел

(2̄2̄4), c — узел (224), d — схема узла (224).
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Рис. 2 (продолжение).
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записи не менее четырех кривых дифракционного отражения. Такой

вариант анализа относительно прост с точки зрения эксперимента,

однако неприменим для систем с малым несоответствием (< 0.2%)
и/или малым разворотом (< 100 arcsec). Совместный анализ набора из

нескольких узлов обратной решетки гетеросистемы дает возможность

охарактеризовать близкие по параметру, но различные по структурному

качеству слои.

На картах (рис. 2) представлены узлы обратной решетки плен-

ки GaAs одной из гетеросистем. Узлы на всех картах вытянуты

вдоль окружности вокруг нулевого узла (линия ориентаций), что

свидетельствует о наличии ориентационных искажений в пленке из-

за присутствия ДН. Узлы (004) и (224) (рис. 2, a и c) имеют явно

асимметричное распределение интенсивности. Максимум каждого из

них смещен относительно центра внешних изолиний вдоль линии

ориентаций против часовой стрелки. Такая форма узла вызвана нало-

жением одного на другой узлов решеток верхнего и нижнего слоев.

Размеры узлов различаются, отражая тем самым степень совершенства

кристаллической решетки каждого из слоев. Узел (2̄2̄4), представлен-
ный на рис. 2, b, относительно узок и не имеет явной асимметрии,

однако видны тяжи в вертикальном направлении, формирующие так

называемый образ среза кристалла (crystal truncation rod). Глубина

экстинкции брэгговского отражения от плоскостей (2̄2̄4) (угол входа

< 1◦) равна 280 nm, что в 5.5 раза меньше, чем для (224) (угол
входа 12.8◦) — 1550 nm. Величины глубины экстинкции приведены

для идеального кристалла, в реальном кристалле с дефектами они

больше, но качественно соотношение величин сохраняется. Можно

сделать заключение, что картина (рис. 2, b) сформирована лишь верх-

ним слоем пленки GaAs. Верхний слой GaAs общей толщиной около

1200 nm (рис. 1) интегрально более качествен, чем нижний слой GaAs

суммарной толщиной 1300 nm. На кривой дифракционного отражения

в рефлексе (004) полная ширина на полувысоте пика составляет

170 arcsec.

Двумерной функцией Гаусса (two-dimensional Gaussian function)
выполнена аппроксимация узкого пика от верхнего слоя и широкого

пика от нижнего (рис. 2, d). В результате определены координаты узлов

в обратном пространстве для узла GaAs (224) с точностью 10−4 nm−1,

что соответствует погрешности определения угла поворота 1.2 arcsec

и параметра решетки 3 · 10−5 nm. Рассмотрение узла всей пленки в
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Рис. 3. ПЭМ-изображение поперечного среза структуры 2.5 µm GaAs/Si(001)
со слоями LT-GaAs.

виде суперпозиции двух узлов от верхнего и нижнего слоев позволило

измерить смещение в обратном пространстве dq = 2 · 10−3 nm−1 вдоль

линии ориентаций и рассчитать угол разворота ψ = 25 arcsec. Зареги-

стрированный разворот кристаллических решеток слоев относительно

друг друга создан сеткой ДН, которая сформировалась в результате ан-

нигиляции прорастающих участков дислокаций вблизи границы раздела

LT-GaAs/GaAs.

Определение параметра решетки пленки, степени релаксации и

величины разворота требует обработки как минимум двух карт об-

ратного пространства. В нашем случае для расчета использованы

рефлексы (2̄2̄4) и (224) (рис. 2, b и c). По положению узлов GaAs

в обратном пространстве относительно узла подложки Si (на картах

не приведен ввиду ограничений масштаба) определено, что оба слоя

пленки полностью релаксированы. Развороты нижнего и верхнего

слоев относительно подложки составляют 185 и 210 arcsec в сторону

увеличения вицинального угла соответственно.

Дополнением рентгеноструктурного анализа является результат

просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ). На рис. 3 представ-

лено ПЭМ-изображение поперечного среза обсуждаемой гетеросисте-
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мы. Видно резкое уменьшение плотности прорастающих дислокаций на

верхней границе слоя LT-GaAs. Также в этой границе раздела можно

увидеть присутствие горизонтальных участков дислокаций, которые

являются дислокациями несоответствия.

С помощью рентгеновской дифрактометрии показано резкое умень-

шение плотности прорастающих дислокаций в пленке GaAs на ви-

цинальной подложке Si. Аннигиляция ПД прошла преимущественно

на верхней границе раздела LT-GaAs/GaAs с образованием участ-

ков ДН. Сетка дислокаций сформировала малоугловую границу, по-

ворачивающую решетку на ∼ 25 arcsec. Продемонстрировано приме-

нение способа неразрушающей экспресс-диагностики гетероструктур,

в которых для снижения плотности прорастающих дислокаций ис-

пользуется слой LT-GaAs, выступающий в качестве дислокационного

фильтра.

Работа выполнена при поддержке Российского фонда фундаменталь-

ных исследований (грант № 16-32-60087 мол_а_дк).

Авторы выражают благодарность А.К. Гутаковскому за предоставле-

ние данных просвечивающей электронной микроскопии.
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