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Technologia MBE struktur fotorezystoréw LWIR na bazie SL Il

rodzaju

Streszczenie. W artykule przedstawiono wybrane aspekty dwuetapowej optymalizacji supersieci Il rodzaju InAs/GaSb stosowanych w konstrukcji
fotodetektorow dfugofalowego promieniowania podczerwonego. Pierwszy etap miat na celu opracowanie wzrostu struktur periodycznych
potwierdzonych badaniami dyfrakcyjnymi, natomiast drugi redukcje defektéw punktowych na ich powierzchni. Zademonstrowano wpfyw grubo$ci
obszaréw miedzyfazowych InSb na gestosc¢ defektéw oraz wptyw defektéw na wiasciwo$ci fotorezystoréw. Uzyskano przyrzady o krawedzi absorbcji

ok. 9,3 um pracujgce bez chtodzenia kriogenicznego (do 225 K).

Abstract. The article presents selected aspects of the two-stage optimization of type Il InAs/GaSb superlattice for the use in photodetectors of the
long-wavelength-infrared radiation. The first stage was to develop the growth of the periodic structures confirmed by x-ray diffraction studies, and the
second one to reduce density of the point defects on the superlattice surface. The effect of the thickness of InSb interfaces on the defect density and
the impact of defects on the photoconductor properties was shown. The photoconductors with absorption cut-off wavlength of about 9.3 um and an
current responsivity (R;) detecteble in a wide temperature range of up to 225 K were obtained (MBE growth of LWIR photoconductor structures

based on type Il superlattices).

Stowa kluczowe: epitaksja z wigzek molekularnych, fotorezystory, supersieci |l rodzaju InAs/GaSb, dtugofalowa podczerwien.
Keywords: molecular beam epitaxy, photoconductors, type Il InAs/GaSb superlattices, long-wavelength infrared.

Wstep

Detektory fotonowe pracujgce w zakresie podczerwieni
znajdujg zastosowanie w sektorze obronnym, przemysle,
ochronie srodowiska, medycynie czy badaniach naukowych
w dziedzinie spektroskopii. Wspdtczednie technologia
detekcji w  podczerwieni bazuje na  zwigzkach
potprzewodnikowych [Vl ~ (HgCdTe), wytwarzanych
najczesciej metodg epitaksji z fazy gazowej z
wykorzystaniem zwigzkow metaloorganicznych.
Poszukiwania materiatéw, ktdre mogtyby zastgpi¢ szkodliwe
dla Srodowiska pierwiastki ciezkie wykazaty, ze role
tellurkébw w szerokim zakresie podczerwieni od 3-20 pm
mogg przejaé supersieci Il rodzaju (ang. superlattice, SL)
wykonane ze zwigzkéw IlI-V i wytwarzane za pomocag
epitaksji z wigzek molekularnych (ang. molecular beam
epitaxy, MBE). Moga to by¢ zaréwno zwigzki binarne
(InAs/GaSb) [1], jak i tréjsktadnikowe (InAs/InGaSb,
InAs/InAsSb) [2, 3]. W przypadku SLs ze zwigzkéw
binarnych, efektywna przerwa energetyczna, a tym samym
krawedz absorbcji  promieniowania  podczerwonego
definiowana jest przez odpowiedni dobdr grubosci warstw
sktadowych [4]. W zakresie $redniofalowym promieniowania
podczerwonego (ang. mid wavelength infrared, MWIR)
zarbwno  supersieci asymetryczne InAs/GaSb o
grubosciach warstw 10 ML/19 ML (ang. monolayer, ML), jak
i symetryczne o grubo$ciach ok. 10 ML/10 ML pozwalajg
uzyska¢ diugos¢ fali odciecia ok. 5,0 um [5]. W zakresie
dtugofalowym (ang. long wavelength infrared, LWIR) dla ok.
10,0 um rozpatrywane sg asymetryczne SLs o grubosciach
warstw np. 24 ML/4 ML [6] lub 14 ML/7 ML [7]. Uzytecznos¢é
przyrzadowg SLs determinujg ich wtasciwosci materiatowe
wynikajgce zaréwno z natury fizycznej zwigzkow, jak i z
doskonatosci technologicznej procesu wzrostu. Przyktadem
mogg byé SLs 24 ML/4 ML. Obecnos$¢ poziomow
defektowych w potowie przerwy energetycznej SL eliminuje
ja jako materiat absorbera w detektorze IR.
Predysponowane sg SLs o grubosci InAs z zakresu
16 ML + 13 ML i grubosci GaSb 10 ML + 8 ML [8]. Rdznice
w wytwarzaniu SLs ze zwigzkéw binarnych o réznych
grubosciach warstw wynikajg z réznic w wielkosciach
naprezen sieci krystalicznych tych struktur. To przektada sie
na warunki wytwarzania SL. Teoretyczne przestanki
moéwigce o zaletach stosowania SLs w fotodetektorach
(sttumiona  rekombinacja  Auger, jednorodno$¢ na

powierzchni) oraz postep w technologii ich wytwarzania
uzasadniajg intensywnos$¢ badan w tym kierunku prowa-
dzonych obecnie w wielu laboratoriach na swiecie [9, 10].

W pracy skupiono sie nad wybranymi zagadnieniami
wytwarzania asymetrycznych supersieci |l  rodzaju
InAs/GaSb, mogacych mie¢ zastosowanie w detekcji w
zakresie LWIR. Struktury wykonano metodg MBE, a
nastepnie przeprowadzono badania strukturalne i optyczne.
Szczegdlng uwage zwrécono na jakosé krystaliczng
materiatu, w tym na morfologie i naprezenie sieci
krystalicznej. Wybrane supersieci postuzyty do wykonania
fotorezystorow. Uzyskane wyniki potwierdzity uzytecznosé
przyrzgdowg struktur SL.

Opis eksperymentu

Supersieci Il rodzaju InAs/GaSb zostalty wykonane w
technologii MBE na niedomieszkowanych podtozach (100)
GaSb. Reaktor wyposazony byt w klasyczne komorki dla
pierwiastkbw z grupy Il i komdrki krakingowe dla
pierwiastkéw z grupy V. Temperatura wzrostu kontrolowana
byta za pomocg pirometru RAYTEC (A = 1640 nm, AT =
250 + 1100°C), kalibrowanego z wykorzystaniem
temperatury przejscia pomiedzy rekonstrukcjg atomoéw na
powierzchni GaSb (1x3) i (2x5). Emisyjnos¢é GaSb przyjeto
rowng 0.63 [11]. Osadzanie SLs zostalo poprzedzone
optymalizacja parametrow wzrostu warstw binarnych
wchodzacych ich w sktad. W pierwszej kolejnosci okreslono
szybko$¢ wzrostu i stosunek strumienia antymonu do
strumienia galu (V/Ill) gwarantujgce wzrost dwuwymiarowy
(2D) materiatu GaSb. Dla rGaSb = 1,25 A/s,
V/IIIGaSb = 4.6 i TGaSb = 520°C otrzymano wzrost step by
step, widoczny w postaci rownolegtych taraséw o wysokosci
1 ML na obrazach uzyskiwanych za pomocg mikroskopu sit
atomowych. Wzrost 2D materialu GaSb zachodzi w
szerokim zakresie temperatur do wartosci ok. 400°C
(wartosci optymalne dla wzrostu SLs z zakresu MWIR).
Nastepnie te same parametry okreslono dla materiatu InAs.
Wymagato to optymalizacji wzrostu symetrycznych SLs 10
ML/10 ML. Celem byty SLs o atomowo gtadkiej powierzchni
i periodycznosci potwierdzonej za pomocg
wysokorozdzielczej dyfraktometrii rentgenowskiej (ang. high
resolution X-ray diffractometry, HRXRD). Wyekstrahowane
parametry dla InAs to: rinAs = 0,75 A/s, V/lIlinAs = 11,0 i
TInAs = 410°C. Postuzyty one jako warunki wstepne w
procesie optymalizaciji struktur z zakresu LWIR.
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Analiza cech periodycznosci SL LWIR za pomocag
oprogramowania X'Pert Epitaxy and Smoothfit bedgcego na
wyposazeniu dyfraktometru PANalytical X'Pert Pro
pozwolita wytypowaé do badan strukture SL o
niesymetrycznych  obszarach  miedzyfazowych (ang.
interfaces, IFs). Dyfraktogram struktury zostat
przedstawiony na rys. 1a. Pokazano na nim wartosci
szerokosci potéwkowych pikow satelitarnych oraz grubosci
obszaréw miedzyfazowych InSb i InGaAsSb, dla ktérych
otrzymano strukture zbilansowang pod katem naprezen
sieci krystalicznej (Aa/a=0 ppm). Wzrost SLs przebiegat
wedtug schematu przedstawionego na rys. 1b. Idgc w
kierunku wzrostu, po zakonczeniu osadzania bufora z
GaSb, temperatura wzrostu zostata obnizona do wartosci
ok. 410°C i po jej ustabilizowaniu otwarto przestone komorki
In, co zainicjowato wzrost InSb. Wzrost InAs nastgpit po
jednoczesnym zamknieciu komorki antymonowe;j i otwarciu
komorki arsenowej. Po zakonczonym wzroscie warstwy
InAs, jednoczes$nie zamknieto komorki indowg i arsenowg i
otwarto komodrke antymonowg. Wykorzystujgc efekt
segregacji In i migracje atoméw Sb po powierzchni InAs
utworzono  czteroskladnikowy obszar  miedzyfazowy
InGaAsSb. W strukturach testowych opisang sekwencje
powtorzono 30 razy, natomiast w strukturze fotorezystora
100 razy.
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Rys.1. Dyfraktogram (symulacja) dla asymetrycznej supersieci
InAs/GaSb 16ML/8ML (a), schemat osadzania SL (b)

Na wzor SLs z zakresu $redniej podczerwieni [12],
przeprowadzono  prébe  optymalizacji  jednoczesnie
wszystkich parametréow wzrostu SL LWIR. Otrzymane
wyniki wskazaly na konieczno$¢ rozbicia procesu
optymalizacji na etapy. Pierwszy etap miat na celu
uzyskanie struktury o zadanej periodycznosci, natomiast
drugi redukcje gestosci defektéw punktowych. W pierwszym
etapie zmiennym parametrem byt V/lllinAs w zakresie od 8
do 11. W drugim z kolei parametry formowania
czterosktadnikowego obszaru miedzyfazowego: czas od 0 s
do 3,0 s i strumien antymonu od 1,0x10-6 Tr do 3,5x10-
6 Tr. Kazdy z etapow konczyt sie wykonaniem struktur
fotorezystoréow. Wyniki charakteryzacji materiatow i
przyrzgdow zostaty zamieszczone w kolejnym rozdziale.

Wyniki etapu | eksperymentu — periodycznos¢ SL
Zastosowanie warunkow wzrostu optymalnych dla
symetrycznych SL 10 ML/10 ML z zakresu MWIR pozwolito
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na rozpoczecie badan nad asymetrycznymi SL na zakres
LWIR. Na rys. 2a przedstawiono krzywg dyfrakcyjng dla SL
asymetrycznej (#T26) wykonanej w takich warunkach. Mata
liczba pikow satelitarnych wskazuje na zaburzenie

periodycznosci struktury, natomiast szybki spadek ich
natezenia wraz ze zwigekszaniem odlegtosci katowej od piku
zerowego  $wiadczy o  chropowatosci  obszaréw
miedzyfazowych.
11
#T26 (a)
101GaSb 22.5 A (7.4 ML)
In Ga As ,Sb . 42 A [1.3ML)

0.9 0.1 0.47 0.53
InAs 48.2 A (15.9 ML)
InSb3.0 A (0.9 ML)
Aa/a=-700 ppm

©
!

log, I [arb. units]

52 54 56 58 60 62 64 66 68
20 [deg]

#T36 (b)
10 GasSb 25 A (8.2 ML)
In, Ga As , Sb 43 A (1.4 ML)

0.9 0.1 0.29 0.71
94InAs 49.0 A (16.2 ML)
InSb 3.0 A (0.9 ML)

Aa/a= 450 ppm

log,, I [arb. units]

52 54 56 58 60 62 64 66 68
20 [deg]

#T44 ()
104 GaSb 25.8 A (8.5 ML)

1n0.9Ga0.1As0.32Sb0.68
941InAs 49.3 A (16.3 ML)
InSb (0.9 ML)
Aa/a=120 ppm

3A(14ML)

log I [arb. units]

52 54 56 58 60 62 64 66 68
20 [deg]

Rys.2. Dyfraktogramy dla SLs testowych #1726, #T36 (30 periodow)
(a, b) i przyrzadowej #T44 (200 periodéw) (c) osadzonych w
warunkach optymalnych dla SL z zakresu MWIR (a) i w warunkach
zoptymalizowanych dla zakresu LWIR (b, ¢)

Wynikiem  serii  proceséw  wzrostu, w  ktorej
przeanalizowano wptyw V/III dla warstwy InAs na jakos¢
SLs, jest prébka #T36 osadzona przy V/ilinAs = 9.0, dla
ktorej krzywa dyfrakcyjna zostata pokazana na rys. 2b.
Charakteryzuje sie waskimi i licznymi pikami satelitarnymi
az do siédmego rzedu (SL-7) w badanym zakresie
katowym. Zaréwno duze natezenie pikoéw satelitarnych, jak i
obecnosc¢ pikow interferencyjnych pomiedzy nimi Swiadczy
o ptaskorownolegto$ci miedzypowierzchni. Warunki te
zostaty zastosowane do wzrostu struktury fotorezystora
#T44, dla ktorej dyfraktogram przedstawiono na rys. 2c.
Dynamika zaniku natezen kolejnych pikéw satelitarnych
zblizona do obserwowanej dla prébki #T36 z 30 periodami
(rys. 2b) oraz wieksza ich szerokos$é potéwkowa Swiadczg o
zaburzeniach sieci krystalicznej tej struktury. Na rys. 3
przedstawiono obrazy powierzchni analizowanych struktur
wykonane pod mikroskopem optycznym z kontrastem
Nomarskiego.
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Rys.3. Obrazy powierzchni SLs #T26, #T36 z 30 periodami (a, b) i
przyrzadowej #T44 z 200 periodami (c) osadzonych w warunkach
optymalnych dla SL z zakresu MWIR (a) i w warunkach
zoptymalizowanych dla zakresu LWIR (b, c)

Na zdjeciach widoczne sg liczne defekty punktowe,
rébwniez na powierzchni probki #T26 wykonanej w
warunkach optymalnych dla symetrycznych SL 10 ML/10
ML (rys. 3a). Nalezy zaznaczy¢, ze tego typu defekty nie
wystepujg na powierzchni SLs MWIR. Ogledziny pod
wiekszym powiekszeniem wykazaty, ze charakter defektéw
widocznych na powyzszych zdjeciach jest taki sam. Roznig
sie one rozmiarami, co prawdopodobnie spowodowane jest
réznicg grubosci probek testowych i przyrzadowe;.
llosciowe charakterystyki powierzchni zebrano w tabeli 1.

Tabela 1. Wyniki ilosciowe charakteryzacji SLs (HRXRD,
mikroskop optyczny, profilometr stykowy) uzyskane na etapie
optymalizacji periodycznosci

nr Nperiods Nsatellites Ddefects [Cm-z] Rms [nm]
#T26 30  3xSL(-)3xSL(+)  9,3x10° 0,82
#T36 30  7xSL(-)/6xSL(+) | 3,1x10° 0,89
#T44 = 200 | 7xSL(-)/6xSL(+) | 2,2x10° 5,44

Gestos¢ defektdw na probce fotorezystora #T44 jest
porownywalna do gestosci na probce testowej #T36. Mozna
wnioskowaé, ze gestos¢ defektdw nie jest proporcjonalna
do liczby perioddw. Oznacza to, ze redukcja gestosci
defektéw moze nastgpi¢ przez optymalizacje warstw w
jednym periodzie. Jest to wskazanie na koniecznos$é
modyfikacji IFs, poniewaz wzrost warstw sktadowych zostat
juz opracowany.

Wyniki etapu Il eksperymentu - redukcja gestosci
defektow

W celu weryfikacji powyzszej tezy wykonano SL #T55 z
czterokrotnie cienszym obszarem miedzyfazowym InSb.
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Dyfraktogram i obraz powierzchni tej prébki pokazano na
rys. 4. Pocienienie obszaru miedzyfazowego InSb pozwolito
niemalze catkowicie wyeliminowa¢ defekty punktowe z
powierzchni i uzyska¢ chropowatos$¢ na poziomie 1 ML (tab.
2), ale kosztem periodycznosci struktury — na krzywej 26/w
nie wida¢ pikéow satelitarnych (rys. 4a). Préby
jednoczesnego pocieniania InSb i zwiekszania grubosci
drugiego z IFs w celu utrzymania zbilansowanych naprezen
sieci krystalicznej (Aa/a = 0) nie przyniosty spodziewanych
rezultatdw. Na tym etapie badan strukture periodyczng (na
26/w satelity wysokich rzeddéw, tab. 2) i bez defektow
punktowych na powierzchni (rys. 4c) uzyskano dla
obszaréow miedzyfazowych InSb i InGaAsSb o grubosciach
ok. 0,9 ML.

#T55 (a)
104 1nAs ok. 47 A (155 ML)

GaSb ok. 22 A (7.2 ML)

log, I [arb. units]

52 54 56 58 60 62 64 66 68
20 [deg]

Rys.4. Dyfraktogram (a) i obraz powierzchni sl #t55 z 30 periodami
z zaniedbywalnie cienkimi IFs InSb (b) oraz obraz powierzchni
struktury fotorezystora #t95 bez defektéw punktowych (c)

Zoptymalizowane warunki zastosowano do wzrostu
struktury  fotorezystora #T95 o 100 periodach.
Charakteryzowata sie¢ ona naprezeniami $ciskajgcymi i
niedopasowaniem sieciowym do podtoza GaSb réwnym
Aala=-6111 ppm (krzywa 26/o pominieta w artykule,
podobna do krzywej 26/®w na rys. 2b). Struktura miata
rozwinietg powierzchnie o chropowatosci ok. 5 ML, co jest
jednoznacznym wskazaniem do dalszej optymalizacji SL z
zakresu LWIR.

Tabela 2. Wyniki ilosciowe charakteryzacji SLs uzyskane na etapie
optymalizacji jakosci strukturalnej

nr Nperiods Nsatellites Ddefects [Cm-z] Rms [nm]
#T55 30 brak Brak 0,39
#T95| 100 | 7xSL(-)/6xSL(+) Brak 1,58
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Wyniki charakteryzacji fotorezystorow

Ze struktur #T44 i #T95 wykonano fotorezystory
planarne pokazane na rys. 5a. Powierzchnia fotorezystorow
wynosita 100 umx100 um. Mesy uformowano metodag
reaktywnego trawienia jonowego potgczonego z trawieniem
w plazmie (ang. reactive ion etching inductively coupled
plasma, RIE-ICP) z zastosowaniem plazmy chlorowo-
argonowej  (BCI3/Ar). Nastepnie  struktury zostaty
zmontowane (montaz drutowy) do pozioconych podstawek
(rys. 5b) i scharakteryzowane z wykorzystaniem
spektrometru  FTIR.  Wyniki optycznej
przedstawiono na rys. 5c.

charakteryzaciji

0.5
—=—#T95, T=200K
04 —e— #T95, T=225K
—_ —A— #T44, T=200K
2
g 03
°©
S 02
o
0.1
0.0 , : AL At A et
4 5 6 7 8 9 10 11
wavelength [um]
Rys.5.  Przykladowy obraz fotorezystora uzyskany pod

mikroskopem optycznym (a), fotorezystor po montazu drutowym
(b), odpowiedz prgdowa fotorezystorow #t44 i #95 (c)

W przypadku fotorezystora wykonanego ze struktury
#T44, na ktoérej powierzchni widoczne byly defekty
punktowe, odpowiedz pragdowa jest zaniedbywalnie mata
(krzywa z tréjkatnymi symbolami). Sygnat pochodzacy od
fotorezystora #T95 ze struktury z rozwinietg powierzchnig
ale bez defektow punktowych byt wyrazny i mierzalny w
temperaturach mozliwych do uzyskania za pomocg
chtodziarek termoelektrycznych. Krawedz absorpcji, w
przyblizeniu réwng 9,3 um w analizowanych temperaturach,
mozna przesung¢ w kierunku dluzszych fal poprzez
pocienienie obszaru miedzyfazowego InGaAsSb (GaAs-
like) [13].

Podsumowanie

W wyniku przeprowadzonej dwuetapowej optymalizacji
SL 1l rodzaju InAs/GaSb o krawedzi absorpcji z zakresu
LWIR otrzymano warunki technologiczne procesu wzrostu,
ktéore zostaty wykorzystane do osadzania struktur
przyrzadowych. Za pomocg suchego trawienia RIE-ICP
wytworzono  fotorezystory o  konstrukcji  planarne;.
Zarejestrowano odpowiedz prgdowg od 2,0 um do ok.
9,3 um w temperaturach 200 K i 225 K.
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