Piotr POKRYSZKA', Mateusz WOSKO', Regina PASZKIEWICZ'
Politechnika Wroctawska, Wydziat Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki (1)

doi:10.15199/48.2019.10.40

Pomiary in-situ jednorodnosci temperatury i ex-situ grubosci
osadzonej warstwy w systemie epitaksjalnym

AIXTRON CCS 3 x 2”

Streszczenie. W pracy przedstawiono sposob kalibracji temperatury procesu epitaksji w systemie AIXTRON CCS 3x2”. Kalibrowany system
pirometryczny umozliwia monitorowanie in-situ temperatury podfoza na 5” grafitowej podstawie, w zakresie temperatur od 400 C do 1300 C
Z doktadnoscig do 2 C. Réwniez przedstawiono stanowisko i metode pomiarowg z wykorzystaniem interferencji do okres$lania grubosci wytworzonej
warstwy. Jako zrédlo $wiatta wykorzystano cialo doskonale czarne rozgrzane do temperatury 1060 C i heterostrukture AlGaN/GaN/Aly0s,
Pomiary grubo$ci warstwy zostaty wykonane ex-situ, lecz z powodzeniem mogg zosta¢ wykonane in-situ.

Abstract. The The paper presents the method of temperature calibration of the epitaxy process in the AIXTRON CCS 3x2" system. The pyrometric
system calibrated allows to monitor in-situ the temperature of the substrate on a 5" graphite base, within the temperature range from 400 C
to 1300 C with an accuracy of 2 C. Also the stand and the measurement method with the use of interference to determine the thickness of the
created layer are presented. As a light source, a black body heated to 1060 “C and heterostructure AlGaN/GaN/Al,03 were used. Layer thickness
measurements were taken ex-situ, but can be successfully done in-situ. The method of temperature calibration of the epitaxy process in the

AIXTRON CCS 3x2" system

Stowa kluczowe: in-situ, ex-situ, heterostruktura AIGaN/GaN, A;N
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Wstep

Kontrola temperatury in-situ podczas procesu epitaksiji
z fazy gazowej z zastosowaniem zwigzkow
metaloorganicznych (MOVPE) moze dostarczy¢ informacije
o warunkach wzrostu. Pomiary temperatury in-situ
podstawy grafitowej sg wykorzystywane do okreslania
jednorodnosci temperaturowej, ktére sg kluczowe dla
powtarzalnego wytwarzania jednorodnych przyrzadowych
heterostruktur potprzewodnikowych. Pomiary temperatury
mozna wykona¢ przy uzyciu termopary, pirometru lub
spektrofotometru. Klasycznie stosowane w reaktorach
epitaksjalnych pomiary wykonane z wykorzystaniem
termopary sg obarczone duzym btedem ze wzgledu na
umiejscowienie termopar i konstrukcje reaktora.
Inng metodg jest pomiar temperatury z uzyciem pirometréw
np. monochromatycznych. Niestety pomiary takie sa
obarczone duzym btedem ze wzgledu na zmiane

emisyjnosci podioza oraz zmiany transmisyjnosci
w osrodku. Wplyw  wymienionych czynnikbw mozna
wyeliminowa¢ wykorzystujgc  pirometrie  wielobarwna,

ktéra sprowadza sie do analizy spektrum promieniowania
podstawy grafitowej. Uzyskiwanie jednorodnych warstw
potprzewodnikowych wytwarzanych na potrzeby
przyrzadow elektronicznych takich jak np. lateralne
tranzystor AlGaN/GaN HEMT lub tranzystory wertykalne
AlGaN/GaN  VHEMT wymaga  dokladnej  kontroli
temperatury, ktéra bezposrednio wplywa na warunki
wzrostu osadzanej warstwy. W przyrzadach opartych na
zwigzkach AN osadzanych na sieciowo niedopasowanych
podtozach (Si, SIC i Al03) wymagane jest osadzanie
grubych ijednorodnych warstw buforowych w celu
wyeliminowania wplywu warstw przewodzacych
krystalizujgcych na heteroepitaksjalnym podtozu oraz
poprawy jakosci krystalograficznej rosngcej wielowarstwy.
Wykorzystujgc  promieniowanie  podstawy  grafitowej
rozgrzanej do temperatury okoto 1000 ‘C przechodzace
przez osadzang heterostrukture, mozna ocenia¢ grubos$é
rosngcej warstwy na podstawie kolejnych interferencji
i wspotczynnika zatamania swiatta materiatu.

W pracy przedstawiono sposéb kalibracji
temperatury stanowiska pomiarowego przeznaczonego do
pomiaréow pirometrycznych trzech stref grzejnych reaktora
AIXTRON CCS 3 x 2”. Obliczono gradient temperatury na

podtozu oraz roznice temperatur pomiedzy temperaturg
podstawy grafitowej, a punktem przemiany fazowej Al/Si.
Przeprowadzono pomiary ex-situ grubosci osadzanej
warstwy z  wykorzystaniem  promieniowania ciata
doskonale czarnego, ktéorym byt piec kalibracyjny.
Wyznaczono doktadno$¢ pomiarowg oraz wptyw cienkiej
warstwy AlGaN (22 nm) osadzonej na warstwie GaN (2800
nm) na wynik pomiaru grubosci warstwy.

Opis stanowisk pomiarowych
Pomiary temperatury in-situ

W badaniach stosowano reaktor epitaksjalny systemu
MOVPE AIXTRON CSS 3 x 2” wyposazony w cztery porty
optyczne umozliwiajgce prowadzenie pomiaréw optycznych
w trzech strefach grzejnych podstawy grafitowe;.
Na podstawie o rozmiarze 5 mozliwe jest umieszczenie
trzech podtozy o $rednicy 2”. Ponizej podstawy grafitowej
umieszczone sg trzy niezaleznie sterowane grzejniki
wolframowe umozliwiajgce profilowanie temperatury na
powierzchni podstawy grafitowej. W centralnym punkcie

grzejnika umieszczona jest termopara kontrolujgca
temperature procesu. Nalezy zaznaczy¢, ze w czasie
procesu podstawa  grafitowa obraca sie wraz

Z umieszczonymi na niej podtozami potprzewodnikowymi.

Stanowisko do pomiaréw in-situ temperatury zostato
wyposazone w pirometry dwubarwne firmy METIS M322
pracujgce w zakresie temperatury od 300 do 3300 C
z doktadnoscig 0,5 %. Urzadzenia zostaty wyposazone
w Swiattowody kwarcowe wraz z uktadem optycznym.
Justowanie uktadu optycznego odbywa sie za pomocag
precyzyjnych manipulatoréow. Pirometry zajmujg trzy porty,
natomiast czwarty port wykorzystywany jest do pomiaréw
reflektometrycznych (pomiar szybkosci wzrostu warstwy).
Na rysunku 1 a) przedstawiono zdjecie stanowiska wraz
z uchwytami optyki od pirometrow, na rysunku 1 b)
podstawe grafitowg z zaznaczonym tréjstrefowym
grzejnikiem wolframowym.

Pomiary ex-situ grubosci osadzanych warstw

W pracy autorzy prezentujg koncepcje i wyniki
pomiaréw  grubosci  osadzanych  warstw  metodg
transmisyjng  z wykorzystaniem promieniowania ciata

doskonale czarnego, ktorym jest piec kalibracyjny firmy
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INSTRON CL1192B. Warunki panujgce podczas
zaprezentowanej metodzie pomiarowej, zblizone sg do

Gniazda na podioia
potprzewodnikowe

warunkéw panujgcych podczas procesu epitaksji MOVPE.
Rys. 1 Reaktor systemu MOVPE AIXTRON CCS 3x2”
z zaprojektowanym uktadem justowania optyki pirometréw a)
oraz podstawa grafitowa z zaznaczonymi strefami grzejnymi A, B,
C oraz gniazdami, w ktérych umieszcza sie trzy 2’ 'podioza b)

W trakcie eksperymentu analizowano spektrum
promieniowania ciata doskonale czarnego przechodzacego
przez heterostrukture AlGaN/GaN na podtozu szafirowym.
W badanej strukturze, na skutek rdéznic wspotczynnika
zatamania $wiatta poszczegdlnych warstw, obserwowana
jest interferencja  konstruktywna dla dlugosci fali
spetniajgcych warunek Bragga. Wykorzystujgc wynik
pomiaréw spektralnych mozna okresli¢ dlugosci fali,

dla ktérych nastepuje interferencja konstruktywna
i destruktywna. Na podstawie uzyskanych wynikow,
mozna obliczy¢ grubos¢ osadzonej warstwy.

Pomiary spektralne wykonano z wykorzystaniem
spektrofotometru MicroHR z kamerg CCD. Na rysunku 2
przedstawiono stanowisko pomiarowe.

O PIEC

SWIATLOWOD KALIBRACYJNY

SPEKTROFOTOMER

HETEROSTRUKTURA
AIGaN/GaN /ALy

Rys. 2 Stanowisko do pomiaréw ex-situ grubosci warstwy

Opis eksperymentéw oraz wynikow
Pomiary in-situ temperatury

Kalibracije  pirometréw  dwubarwnych  wykonano
z wykorzystaniem zmiany fazy Al/Si, ktéra zachodzi
w temperaturze 577 C [1]. Wykorzystana metoda jest
metodg pozwalajgcg na bardzo doktadne okreslenie
temperatury z doktadnoscig do 1 C. Warstwe glinu
o grubosci 100 nm osadzono technikg PVD na 2” podtozu
krzemowym o orientacji (111). Nastepnie podioze
z warstwg Al wygrzano w reaktorze AIXTRON 3 x 2”
ze stalym narostem temperatury (3 ‘C/min) w zakresie od
400C do 600 C. Pomiary in-situ wykonano przy pomocy
reflektometru pracujgcego na dtugosci fali 635 nm.
Reflektancja warstwy glinu w temperaturze pokojowej

wynosi ~90% dla dtugosci fali 635 nm [2],
natomiast krzemu ~30% [3]. Proces wygrzewania
rejestrowano w zakresie temperatur 400 — 600 C.

Narysunku 3 przedstawiono reflektancie dla jednego
podtoza w funkcji czasu i profile zmian reflektancji przed
i po przejsciu przez punkt eutektyki.

Na podstawie uzyskanej mapy reflektancji okreslono
gradient temperatury pomiedzy skrajnym zewnetrznym,
a centralnym punktem na podiozu, ktéry wynosi 8,5 C.
Narysunku 4 przedstawiono zarejestrowane wyniki
pomiardéw in-situ temperatury termopary, temperatury na
powierzchni podstawy grafitowej oraz reflektancji w funkcji
czasu. Temperatura podstawy grafitowej zostata obliczona
z wykorzystaniem réwnania (1).

_ ttermopary_35106
(1) tpodstawy grafitowej = 11535 [c1

Wspétczynniki funkcji liniowej zostaty wyznaczone podczas
wczesniejszego procesu kalibracyjnego oraz temperatury
odczytanej z termopary znajdujgcej sie ponizej centralnego
punktu podstawy grafitowe;.
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Rys. 3. Charakterystyka zaleznosci zmiany reflektancji w funkc;ji
czasu wraz z pomiarem reflektancji dla réznych miejsc na podtozu
oraz zmian reflektancji przed, w trakcie i po przejsciu przez punkt

eutektyki

Wartos¢ reflektancji pokazana na rysunku 4 jest
wartoscig odpowiadajgcg srodkowej pozycji na podtozu 2"
struktury Al/Si. Na podstawie uzyskanych wynikow
wyznaczono réznice temperatur miedzy obliczong
temperaturg na powierzchni podstawy grafitowej (555 C),
apunktem eutektyki (577 C), ktéra wynosita 22 C.
Uzyskana réznica temperatur wynika z dlugoczasowego
zuzycia stref grzejnych.

[=0= Temperatura termopary

s o ! | | —=— Reflektancja

740 A— Temperatura podstawy grafitowe;

720 k= Temperatura punktu eutektyki Al Sl

700 F 100

680
T 660 . x®
= FT
@ 640 :1
Z 620 1 g
£ £
< 600 A22°C o
£ i 577°C 0 g
g L S e e N R e it e o
& 560 Ly s aa bt 0T

Vv
540 i amaaad b bt L a5
.

520

500

480 T T T T T 0

00:57 01:00 01:03 01:06 01:09

Czas [HH:mm]

Rys. 4. Zarejestrowane in-situ wartosci reflektancji i temperatury
w funkgji czasu
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Pomiary grubosci warstwy

Do pomiaréw grubosci heterostruktur AlGaN/GaN
wykorzystano  promieniowanie = pieca  kalibracyjnego
nagrzanego do 1060 ‘C. Heterostruktura AlGaN/GaN
zostata wykonana na 2” podiozu szafirowym o orientac;ji
typu C metoda, epitaksji z fazy gazowej z wykorzystaniem
zwigzkow metaloorganicznych (MOVPE). Na rysunku 5 a)
przedstawiono skfad badanej heterostruktury oraz
wspotczynnik zatamania swiatta w temperaturze pokojowej
(rys. 5 b) obliczone na podstawie danych literaturowych
[4, 5]. Heterostruktura sktada sie, z nastepujgcych warstw
u-AIN (2nm), u-AlGaN (22 nm), u-AIN (1,6 nm), u-GaN

(2500 nm), u-GaN (300 nm). Schematycznych uktad
osadzonych warstw przedstawiono na rysunku 5 a). Na
rysunku 5 b) przedstawiono wspoétczynniki zatamania
Swiatta dla warstwy GaN i warstwy AlGaN.
i - (_l.'\IN : I =
wAIN ~2 nm " le— ALGaN,  (x = 0,11) .
u-AIGaN " F 3
~22 nm ¢
u-AIN ~1,6 nm : 4 .0
u-GaN = ...
~2500 nm Bt g
u-GaN - .o"
~300 nm 241 -_.-"
L] .
Szafir 231 B e
if.‘- 0 _‘T." 3 3
E [eV]
a) b)
Rys. 5. Budowa badanej heterostruktury a) wspotczynnik

zatamania $wiatla dla niedomieszkowanej warstwy GaN i warstwy
AlGaN b)

Grubos$¢ heterostruktury wytworzonej na podiozu
szafirowym zostata wyznaczona dla
AlGaN(22 nm)/GaN(2800 nm) poprzez okreslenie wzgle-
dnego wspotczynnika zatamania Swiatta dla kolejnych
zachodzgcych interferencji. Na rysunku 6 przedstawiono
pomiar widma promieniowania ciata doskonale czarnego
z zachodzgcymi interferencjami. Grubos¢ warstwy zostata
wyznaczona na podstawie rownania (2) [4, 6].

(2)

_ 2.1*}.2
4x(Neff*d1)*(Nyeff*Az)

gdzie: A — dilugos¢ fali interferencji konstruktywnej

i destruktywnej, n.rr — efektywny wspotczynnik zatamania
GaN+AlGaN

Swiatta dla

Wspotczynnik zatamania Swiatla zostat okreslony
z uwzglednieniem i bez uwzglednienia warstwy AlGaN,
a nastepnie obliczono grubosé warstwy. Oszacowano biad
wzgledny prezentowanej metody w stosunku do pomiaréw
z wykorzystaniem interferometru  (sumaryczna grubosé
heterostruktury obliczona z wykorzystaniem interferometru
wynosita 28256 nm). Wyniki obliczen  zostaly
zamieszczone w tabeli 1.

Tabela. 1. Zestawienie wynikéw pomiarowych (Ax,, — btad wzgledny, diner —
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Rys. 6. Widmo promieniowania ciata doskonale czarnego, widmo
z interferencjami oraz réznica widm

Obliczone  wyniki  pomiaréw  grubosci  warstwy
w nieznaczny sposob odbiegajg, od uzyskanych wynikéw
z wykorzystaniem komercyjnego stanowiska do pomiaréw
grubosci warstw. Obecnos¢ cienkiej warstwy AlGaN wpltywa
w niewielkim stopniu na obliczone grubosci warstwy.
Réznice pomiedzy wyznaczonymi grubosciami warstw
moga wynika¢ z niedoktadnego wyznaczenia interferencji

konstruktywnej i destruktywnej oraz wystepujgcych
chropowatosci na interfejsie.
Whnioski

Na podstawie pomiaréw in-situ wyznaczono gradient
temperatury na powierzchni podioza pétprzewodnikowego
w stanowisku AIXTRONE CCS 3x2”. Zaprojektowane
stanowisko do pomiaréw pirometrycznych umozliwi krétko
i dlugoczasowa, kontrole in-situ temperatury procesu,
kontrole jednorodnych osadzanych warstw epitaksjalnych
oraz heterostruktur.

Zaprezentowano nowa metoda pomiarowa pozwala na
okreslanie grubosci osadzonych warstw. Najistotniejszym
parametrem, ktéry nalezy wyznaczy¢ jest doktadna wartos¢
maksimow i miniméw interferencji. Na pomiar grubosci w
pomijalny sposdb wplywata obecno$¢ cienkiej warstwy o
innym wspotczynniku zatamania $wiatta (btad ten wynosit
okoto 2 %). Pordéwnujgc przedstawiona, metode, =z
pomiarem wykonanym przy pomocy interferometru, gdzie
btad wzgledny wynosit okoto 4 %, mozna stwierdzic,
ze zaproponowana metoda pozwala na zwiekszenie
doktadnosci pomiaru. Przedstawiona metoda pomiarowa
mozna zosta¢ wykorzystana do wyznaczaniu grubosci
warstw epitaksjalnych o od pojedynczych do dziesigtek
mikrometréw.

grubo$¢ warstwy z wykorzystaniem interferometru,

dspekiro — grubo$¢ warstwy wyznaczona na podstawie spektrum promieniowania ciata doskonale czarnego)
Sktad Interferencje [nm] Nieff Noeff d [nm] Axy,(GaN/AIGAN) [%] Axyy (dinter/dspekto) [%0]
GaN 639,79 652,78 2,33038 2,32325 2997,6 518 5,75
AlGaN/GaN 2,31584 2,3129 2932,2 ’ -3,64
GaN 667,87 684,423 2,2782 2,2737 2806,8 0.26 0,64
AlGaN/GaN 2,32274 2,31919 2799,4 0,91
GaN 700,33 718,271 2,2691 2,2644 2856,2 089 -1,09
AlGaN/GaN 2,32975 2,32655 2882,1 ' -1,92
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