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1 MOTYWACIA PODIJECIA TEMATU ORAZ TEZA ROZPRAWY

Wspotczesna elektronika i optoelektronika rozwijajg sie w szybkim tempie, a kluczowg role
w tym postepie odgrywajg materiaty poétprzewodnikowe, szczegdlnie te, ktére mozna
wykorzystywac¢ w strukturach niskowymiarowych. Postepujaca miniaturyzacja oraz rosnace
wymagania dotyczagce wydajnosci urzadzen elektronicznych stawiajg przed badaczami
i inzynierami nowe wyzwania w zakresie projektowania i wytwarzania zaawansowanych
komponentdw. Prace badawcze nad dwuwymiarowymi strukturami potprzewodnikowymi,
takimi jak grafen czy materiaty z grupy przejsciowych metali dichalkogenkowych (TMD),
otworzylty nowe mozliwosci dla konstrukcji bardziej efektywnych i energooszczednych
urzadzen.

Postepujgca miniaturyzacja elementdow elektronicznych, szczegdlnie tranzystoréw i uktadow
scalonych, wymaga zastosowania materiatow i technologii, ktére pozwolg na kontrole
wtasciwosci kwantowych w nanoskali. Struktury niskowymiarowe, takie jak grafen oraz TMD,
wykazujg szereg wifasciwosci umozliwiajagcych znaczgce usprawnienia w elektronice.
W przypadku grafenu, wysoka ruchliwos¢ nosnikéw tadunku, jak i mozliwos¢ stosowania
w elastycznych, przejrzystych urzadzeniach elektronicznych, otwiera perspektywy dla
zastosowan zarowno w klasycznych uktadach scalonych, jak i nowych technologiach, takich jak
spintronika czy przetwarzanie optyczne. Z kolei TMD, dzieki swojej warstwowej strukturze
i  mozliwosci dostrojenia przerwy energetycznej, znajduja szerokie zastosowanie
w tranzystorach polowych, fotodetektorach oraz w przysztosciowych technologiach
zwigzanych z magazynowaniem energii.

Zastosowanie materiatéw potprzewodnikowych o strukturze dwuwymiarowej wymaga jednak
rozwoju odpowiednich technologii wytwarzania, ktére zapewnig precyzyjne kontrolowanie
grubosci, jakosci oraz jednorodnosci osadzanych warstw. Klasyczne metody osadzania, takie
jak epitaksja z wigzek molekularnych (MBE - ang. Molecular Beam Epitaxy) czy chemiczne
osadzanie z fazy gazowej (CVD —ang. Chemical Vapor Deposition), mimo ze zapewniajg wysoka
jakos$é¢, nie zawsze spetniajg wszystkie wymagania stawiane przez zaawansowane aplikacje
badawcze i przemystowe, w tym kontrole nad sktadem chemicznym, jednorodnoscig oraz
mozliwoscig osadzania na zréznicowanych podtozach.

W odpowiedzi na te wyzwania, motywacjg podjecia tej pracy byta potrzeba opracowania
modutowego systemu prozniowego do osadzania potprzewodnikéw, ktory bedzie umozliwiat
precyzyjne sterowanie warunkami procesu, w tym kontrole nad temperaturg podfoza,
dynamikg osadzania oraz manipulacje podfozem. Badania i prace nad tym innowacyjnym
systemem zostaty zrealizowane w firmie PREVAC — liderze w produkcji zaawansowanej
aparatury naukowej do badan w proézni. PREVAC, korzystajac ze swoich doswiadczen i analiz
rynku, opracowat system, ktéry odpowiada na potrzeby wspoétczesnych badan i zastosowan
przemystowych w takich dziedzinach jak fotowoltaika, ogniwa wodorowe, magazynowanie
energii oraz polimerowe ogniwa paliwowe.



Nowatorskie rozwigzania technologiczne, takie jak precyzyjny manipulator podfoza, ktéry
umozliwia przemieszczanie w trzech osiach oraz precyzyjne podgrzewanie przy uzyciu
szerokiej wigzki lasera lub grzatki oporowej, pozwalajg na kontrolowanie parametrow procesu
z wyjatkowa doktadnoscig. Modutowa konstrukcja systemu pozwala na tatwg adaptacje do
roznorodnych potrzeb badawczych i przemystowych, co zwieksza jego funkcjonalnosé
w procesach osadzania warstw potprzewodnikowych o wysokiej jednorodnosci
i powtarzalnosci.

Teza niniejszej rozprawy jest stwierdzenie, ze innowacyjny modutowy system prdozniowy,
opracowany w firmie PREVAC, wyposazony w zaawansowany manipulator podtoza
z mozliwoscig precyzyjnego przemieszczania i podgrzewania za pomocg szerokiej wigzki
lasera lub grzatki oporowej, pozwala na kontrolowane wytwarzanie warstw
potprzewodnikowych o wysokiej jednorodnosci strukturalnej oraz doskonatych
wtasciwosciach optoelektronicznych. System ten umozliwia precyzyjne kontrolowanie
parametrow procesu osadzania, takich jak predkos¢ nanoszenia, temperatura podtoza oraz
ci$nienie robocze, co jest kluczowe dla uzyskania warstw o przewidywalnych wtasciwosciach
fizykochemicznych.

Modutowa konstrukcja systemu pozwala na jego elastyczne dostosowanie do specyficznych
potrzeb aplikacji badawczych i przemystowych. System umozliwia kontrole parametréw
osadzania, takich jak predko$¢ nanoszenia, cisnienie robocze i temperatura podfoza, co
pozwala na uzyskanie warstw potprzewodnikowych o przewidywalnych witasciwosciach
fizykochemicznych, co ma kluczowe znaczenie w kontekscie przysztych zastosowan
w elektronice, fotonice oraz technologiach magazynowania energii.

Eksperymenty przeprowadzone przy uzyciu tego systemu, w tym osadzanie testowej warstwy
In,03, potwierdzity wysokg jakos$¢ i jednorodnosé¢ strukturalng wytworzonych warstw, zgodng
z zatozeniami projektowymi. Natomiast precyzyjna kontrola parametrow procesu, osiggnieta
dzieki innowacyjnym rozwigzaniom technologicznym firmy PREVAC, umozliwia szerokie
zastosowanie systemu w badaniach nad nowymi materiatami pétprzewodnikowymi oraz
w procesach przemystowych wymagajacych wysokiej precyzji i niezawodnosci.

Niniejsza rozprawa zostata podzielona tacznie na siedem rozdziatéw.

Rozdziat 2 przedstawia aktualny stan wiedzy w tematyce niniejszego doktoratu
wdrozeniowego. Zawiera on przede wszystkim szczegdtowa klasyfikacje potprzewodnikow na
potprzewodniki pierwiastkowe grupy IV, zwigzki potprzewodnikowe grup IlI-V, 1I-VI, a takze
przezroczyste tlenki przewodzace oraz poétprzewodniki organiczne, oraz opis ich
podstawowych wtfasciwosci oraz ich potencjalnych aplikacji. Dodatkowo przeprowadzono tez
w nim analize porownawczg metod technologicznych wytwarzania struktur warstwowych tych
materiatow.



Rozdziat 3 koncentruje sie na celach i zakresie prac wiasnych, ze szczegdlnym uwzglednieniem
prac wiasnych nad rozwojem modutowego systemu prézniowego do osadzania struktur
warstwowych wybranych materiatow potprzewodnikowych, optymalizacje jego parametréw
technologicznych, oraz uzyskanych wynikow.

W rozdziale 4 szczegétowo opisano modutowy system prdzniowy zaprojektowany do
osadzania warstw poéfprzewodnikowych, w tym jego ogdlne zatozenia, elementy sktadowe
i innowacyjne rozwigzania techniczne, takie m.in. jak oryginalny manipulator podfoza oraz
rozne typy komoérek efuzyjnych. Opisano tez dodatkowe elementy wyposazenia systemu oraz
wyniki optymalizacji warunkow pracy poszczegdlnych elementdw instalacji.

Rozdziat 5 poswiecony jest metodyce wytwarzania struktur warstwowych wybranych
materiatow potprzewodnikowych, ze szczegdlnym uwzglednieniem opisu procedury doboru
materiatdw wyjsciowych, przygotowania (oczyszczania) podtoza Si oraz przebiegu samego
procesu osadzania nanowarstw In,O3; z wykorzystaniem opracowanej w osrodku metody
osadzania reotaksjalnego z dodatkowym utlenianiem prézniowym w atmosferze tlenu
(RGVO).

W rozdziale 6 opisano wyniki prac wtasnych nad charakteryzacja wybranych wfasciwosci
osadzonych struktur warstwowych In,03, w tym powierzchniowych wtasciwosci chemicznych
z wykorzystaniem metody rentgenowskiej spektroskopii fotoelektronowej (XPS).

Na zakoniczenie, w rozdziale 7, przedstawiono podsumowanie wynikéw badan oraz uwagi
koncowe, zestawiajgc przede wtasne osiggniecia, oraz innowacyjnos$¢ zaprojektowanego
systemu, a takze jego potencjalne znaczenie dla dalszych badan i rozwoju technologii
potprzewodnikowych.



2 AKTUALNY STAN WIEDZY W TEMATYCE PROJEKTU DOKTORATU
WDROZENIOWEGO

2.1 Ogodlna klasyfikacja materiatow potprzewodnikowych w aspekcie ich
potencjalnych aplikacji

Pétprzewodniki to materiat, najczesciej krystaliczny, ktérego przewodnos¢ (konduktywnosc)
moze by¢ zmieniana w szerokim zakresie poprzez domieszkowanie (tzw. doping) lub poprzez
zmiane warunkéw zewnetrznych takich jak temperatura czy oswietlenie. Przewodnictwo
typowego potprzewodnika miesci sie miedzy przewodnictwem metaliiizolatoréw, co oznacza,
7e przewodzg prad elektryczny lepiej niz izolatory ale gorzej niz przewodniki.

Pétprzewodniki sg istotnym kluczowym elementem wspdtczesnych elementdow i urzadzen
elektronicznych o szerokim zakresie powszechnych zastosowan. Mozna je podzieli¢ na
3 najwazniejszy grupy takie jak:

Pierwiastkowe grupy IV: C, Si, Ge, Sn, oraz ztozone SiGe, SiC

Ztozone grupy llI-V: GaAs, GaN, GaP, InP, InSb, oraz wieloskfadnikowe AlGaAs, InGaAs

Ztozone grupy II-VI: CdS, CdSe, HgTe, oraz wielosktadnikowe (CdHgTe) o zmiennej wartosci
przerwy energetycznej Eg

Najwazniejsze materiaty potprzewodnikowe (pierwiastkowe (grupa V), oraz zwigzki
potprzewodnikowe (grupy IlI-V i grupy II-VI) zestawiono w Tabela 2.1.)

Poza trzema najwazniejszymi grupami materiatow potprzewodnikowych zestawionymi

w Tabeli 2.1 nalezy réwniez wyrdzni¢ dodatkowo dwie bardzo istotne grupy materiatow
potprzewodnikowych, ktére majg wzrastajgce znaczenie we wspotczesnej elektronice, tzn.
grupy tzw.:

e przezroczystych tlenkéw przewodzgcych (TCO — ang. Transparent Conductive Oxides),

e syntetycznych metali organicznych (SOM — ang. Synthetic Organic Metals).



Tabela 2.1

Najwazniejsze materiaty potprzewodnikowe (pierwiastkowe - grupy 1V, oraz zwigzki
potprzewodnikowe grupy I11-V i grupy [I-VI).

POLPRZEWODNIKI

rupa =
n-v

1 \")

Grupa

v
— Grupa —

-vi




2.1.1 Podstawowe wtasciwosci potprzewodnikow

Pétprzewodniki dzieli sie zasadniczo na samoistne oraz domieszkowane. Ponizej opisano ich
najwazniejsze wtasciwosci, ze szczegdlnym uwzglednieniem réznic pomiedzy nimi.

Pétprzewodniki samoistne

Atomy potprzewodnikow, takich jak krzem i german, majg na zewnetrznej powtoce
(walencyjnej) cztery elektrony. Kazdy atom tworzy wigzania z czterema sgsiadujgcymi
atomami poprzez te elektrony, co prowadzi do powstania bardzo trwatych wigzan
kowalencyjnych, tworzgcych stabilng sie¢ krystaliczna.

W temperaturze 0 kelwindw, w pasmie przewodnictwa pétprzewodnikdw nie ma elektrondw,
co oznacza, ze materiat nie przewodzi pradu. Jednak gdy temperatura wzrasta powyzej
0 kelwinoéw (T>0K), elektrony z pasma walencyjnego mogg uzyskac¢ wystarczajgcg energie, aby
przeskoczy¢ do pasma przewodnictwa. W wyniku tego procesu powstajg pary elektron-dziura:
elektron w pasmie przewodnictwa i dziura (brak elektronu) w pasmie walencyjnym.

Im wyzsza temperatura, tym wiecej takich par elektron-dziura jest generowanych, co zwieksza
przewodnictwo elektryczne potprzewodnika. Ten efekt jest wykorzystywany w réznych
zastosowaniach, takich jak tranzystory i diody, ktdre sg podstawowymi elementami
wspobtczesnych uktaddéw elektronicznych.

@ @ @

@

Rys. 2.1. Schemat struktury elektronowej Si jako pdtprzewodnika samoistnego.



Pé6tprzewodniki domieszkowane typu n oraz p
Pétprzewodniki typu n

Powstajg przez domieszkowanie materiatu poétprzewodnikowego (najczesciej krzemu)
pierwiastkami z grupy V uktadu okresowego (np. fosforem, arsenem, antymonem). Te
pierwiastki majg pie¢ elektronéw walencyjnych, czyli jeden wiecej niz krzem. Nadmiarowy
elektron nie tworzy wigzania z atomami krzemu i staje sie swobodnym elektronem w sieci
krystalicznej, co zwieksza liczbe swobodnych nosnikéw tadunku (elektrondw).
W pétprzewodnikach typu n przewodnictwo jest giéwnie wynikiem ruchu tych swobodnych
elektrondw, ktére sg nosnikami wiekszosciowymi.

Elektron w pasmie
przewodnictwa

Jon dodatni

Rys. 2.2. Schemat struktury elektronowej Si po domieszkowaniu As jako pétprzewodnika typu n.
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Pétprzewodniki typu p

Sq tworzone poprzez domieszkowanie potprzewodnikéw (najczesciej krzemu) pierwiastkami
z grupy lll uktadu okresowego, takimi jak bor (B), aluminium (Al), galu (Ga) lub ind (In). Te
pierwiastki majg trzy elektrony walencyjne, czyli jeden mniej niz krzem.

Kiedy do krzemu (ktéry ma cztery elektrony walencyjne) wprowadza sie atom boru (ktéry ma
trzy elektrony walencyjne), tworzy sie "dziura", poniewaz brakuje jednego elektronu do
stworzenia petnego wigzania kowalencyjnego z sgsiednimi atomami krzemu.

Te dziury mogg przemieszczac sie przez sie¢ krystaliczng, przyciggajac elektrony z sgsiednich
atomdw, co powoduje przesuniecie dziury w przeciwnym kierunku.

é ® ~Dziura w pasmie
(4 podstawowym

~—— Jon ujemny

@
(-
&
i N
o @
o -

Rys. 2.3. Schemat struktury elektronowej Si po domieszkowaniu In jako poétprzewodnika typu p.
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Struktura pasmowa materiatéw (pasma elektronowe)

Do wyjasnienia przewodnictwa w ciatach statych i niektérych ich wtasciwosci stosowany jest,
giéwnie w elektronice, energetyczny model pasmowy. Opiera sie na idei, ze elektrony
w atomach mogg znajdowac sie na okreslonych poziomach energetycznych, ktdre w ciatach
statych tworzg pasma energetyczne. W zaleznosci od wtasciwosci materiatu te pasma moga
by¢ petne, puste lub czesciowo wypetnione.

Elektronika postuguje sie zwykle uproszczonym modelem energetycznym, w ktérym opisuje
sie energie elektronéw walencyjnych dwoma pasmami dozwolonymi:

e pasmo walencyjne (pasmo podstawowe) — zakres energii, jakg majg elektrony walencyjne
zwigzane z jadrem atomu;

e pasmo przewodnictwa — zakres energii, jakg majg elektrony walencyjne uwolnione
z atomu, bedace wowczas nosnikami swobodnymi w ciele statym.

Dolna granica pasma przewodnictwa jest potozona wyzej (wyzsza energia) niz gérna granica
pasma walencyjnego (nizsza energia). Przerwa energetyczna pomiedzy tymi pasmami jest
nazywana pasmem zabronionym (wzbronionym) lub przerwg zabroniona.

Zeby w danym materiale mégt ptyna¢ prad elektryczny muszg istnie¢ swobodne nosniki —
pojawig sie one, gdy elektrony z pasma walencyjnego przejda do pasma przewodnictwa. Musi
wiec zostac z zewnatrz dostarczona energia co najmniej tak duza, jak przerwa zabroniona.

Graficzny obraz struktury pasmowej (uktadu pasm elektronowych) dla 3 najwazniejszych grup
materiatow przedstawiono na schemacie zastawionym na dwéch kolejnych stronach ponizej.
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Energia

Energia

IZOLATOR

Pasmo przewodnictwa

Przerwa

Eg >3 eV
energetyczna

Pasmo walencyjne

W temp. pokojowej
SiO; - Eg=9,1eV

SizN; — Eg=5ev

Pasmo walencyjne: Pasmo energetyczne,
ktére jest catkowicie wypetnione elektronami.

Pasmo przewodnictwa: Pasmo energetyczne
powyzej pasma walencyjnego, ktére jest
catkowicie puste.

Przerwa energetyczna: Duza rdéznica energii
(tzw. przerwa energetyczna) miedzy pasmem
walencyjnym a przewodnictwa. W izolatorach
przerwa ta jest na tyle duza, ze elektrony nie
mogaq tatwo przeskoczy¢ z pasma
walencyjnego do przewodnictwa, co sprawia,
ze materiat nie przewodzi pradu
elektrycznego.

POLPRZEWODNIK

Pasmo przewodnictwa

Przerwa energetyczna | Eg <3 eV

Pasmo walencyjne

W temp. pokojowej

Si - Eg=1,12 eV
Ge - Eg=0,66 eV

GaAs-E=1,42eV

Pasmo walencyjne: Catkowicie wypetnione
elektronami.

Pasmo przewodnictwa: Na ogét puste, ale
tatwo mozna je zapetni¢ elektronami.

Przerwa energetyczna: Mniejsza niz
w izolatorach. Typowa przerwa
energetyczna dla poétprzewodnikéw wynosi
okoto 1 eV (elektronowolt). Dzieki temu
elektrony mogg przeskakiwaé z pasma
walencyjnego do przewodnictwa pod
wptywem ciepta, $Swiatfa lub dopingu, co
umozliwia przewodnictwo elektryczne.
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PRZEWODNIK

Pasmo przewodnictwa

Energia

Eg =0 eV

Pasmo walencyjne

Najwyiszy obsadzony poziom
znajduje sie w srodku pasma

dozwolonego

Pasmo walencyjne i przewodnictwa: Moga
sie  na siebie nakfadaé lub pasmo
przewodnictwa moze by¢ tylko czesciowo
wypetnione elektronami.

Przerwa energetyczna: W praktyce nie
wystepuje (jest bardzo mata lub zerowa).
Elektrony mogg swobodnie przemieszczac sie
pomiedzy pasmami, co sprawia, ze
przewodniki majg wysokie przewodnictwo
elektryczne.
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2.1.2 Pétprzewodniki pierwiastkowe grupy IV
PODSTAWOWE WtASCIWOSCI

Pétprzewodniki pierwiastkowe z grupy IV uktadu okresowego, takie jak krzem (Si) i german
(Ge), maja kilka charakterystycznych wtasciwosci, ktére decydujg o ich szerokim zastosowaniu
w elektronice i technologii. Oto ich kluczowe wtasciwosci:

Zaréwno krzem, jak i german krystalizujg w strukturze diamentu, ktéra jest charakterystyczna
dla pierwiastkow z grupy IV. Jest to struktura regularna, oSmiokatna, co zapewnia stabilnos¢
mechaniczng i termiczna.

Krzem (Si): Ma przerwe energetyczng wynoszacg okoto 1,1 eV (elektronowolta). Jest to
stosunkowo mata przerwa, ale wystarczajgca, aby uzyska¢ odpowiednie wfasciwosci
potprzewodnikowe w temperaturze pokojowe;j.

German (Ge): Ma mniejszg przerwe energetyczng wynoszgcg okoto 0,66 eV, co sprawia, Ze jest
bardziej czuty na zmiany temperatury i mniej efektywny w niektdorych zastosowaniach
w porownaniu do krzemu.

W czystej postaci (bez domieszek), zaréwno krzem, jak i german, wykazujg ograniczone
przewodnictwo elektryczne, ktére mozna znacznie zwiekszy¢ przez domieszkowanie.

Przewodnictwo elektryczne w tych materiatach zalezy od liczby no$nikéw fadunku, takich jak
elektrony i dziury, ktére mogg by¢ kontrolowane poprzez temperature i domieszkowanie.

Pétprzewodniki te wykazujg zdolnos¢ do przewodzenia prgdu pod wptywem swiatta. Fotony
o energii wyzszej niz przerwa energetyczna mogg wzbudzaé elektrony do pasma
przewodnictwa, zwiekszajgc przewodnos¢ materiatu.

Jak opisano powyzej, krzem i german mogg by¢ efektywnie domieszkowane, co pozwala na
tworzenie potprzewodnikdéw typu n (z dodatkiem pierwiastkéw grupy V, takich jak fosfor) lub
typu p (z dodatkiem pierwiastkéw grupy lll, takich jak bor). Domieszkowanie znaczgco wptywa
na przewodnictwo elektryczne i inne wtasciwosci materiatu.

Krzem jest chemicznie bardziej stabilny niz german, co sprawia, ze jest bardziej odporny na
utlenianie. Dlatego krzem jest preferowanym materiatem w wiekszosci urzadzen
potprzewodnikowych, zwtaszcza tych, ktére muszg dziatac w rdznych warunkach
sSrodowiskowych.

Krzem ma wyzsze przewodnictwo cieplne niz german, co jest korzystne w aplikacjach, gdzie
ciepto musi by¢ skutecznie odprowadzane z urzadzen pétprzewodnikowych.

Oproécz krzemu (Si) i germanu (Ge), w grupie IV uktadu okresowego znajdujg sie réwniez wegiel
(C), cyna (Sn) i otéw (Pb). Cho¢ cyna i otéw sg metalami, wegiel, zwtaszcza w formie diamentu,
jest istotnym potprzewodnikiem, a wszystkie te pierwiastki majg swoje unikalne wtasciwosci
i potencjalne zastosowania.

Krystaliczna forma wegla, ktéry ma strukture diamentu, jest doskonatym izolatorem
w temperaturze pokojowej, ale pod odpowiednimi warunkami moze dziata¢ jako
potprzewodnik.
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Cyna wystepuje w dwodch gtédwnych odmianach: beta-cyna (metaliczna) i alfa-cyna
(potprzewodnikowa, znana jako szara cyna).

Beta-cyna jest metalem i ma bardzo dobre przewodnictwo elektryczne, co sprawia, ze jest
stosowana w lutach oraz w powtokach ochronnych, natomiast alfa-cyna ma strukture
podobng do diamentu i jest pétprzewodnikiem, cho¢ jej zastosowania sg ograniczone ze
wzgledu na stabilnos¢ tylko w niskich temperaturach (ponizej 13,2 °C).

POTENCJALNE ZASTOSOWANIA

Potprzewodniki pierwiastkowe grupy IV, takie jak krzem, german, wegiel w postaci grafenu czy
diamentu, majg szerokie zastosowanie w roéznych dziedzinach technologii, szczegdlnie
w elektronice. Krzem jest najpowszechniejszym materiatem uzywanym do produkcji
tranzystorow, diod i ukfadéw scalonych, ktére sg sercem praktycznie wszystkich
nowoczesnych urzadzen elektronicznych, od komputeréw i smartfondw po systemy
telekomunikacyjne i samochodowe. Krzemowe ogniwa fotowoltaiczne przeksztatcajg energie
stoneczng w elektryczng, co czyni krzem podstawowym materiatem w branzy energetyki
stonecznej.

German, cho¢ mniej popularny niz krzem, znajduje zastosowanie w niektorych
wyspecjalizowanych ukfadach pétprzewodnikowych, szczegdlnie tam, gdzie wymagana jest
wyzsza mobilno$¢ nosnikdw tadunku, jak w tranzystorach wykorzystywanych w wysokiej
czestotliwosci ukfadach radiowych. Germanowe fotodetektory sg stosowane w technologii
Swiattowodowe], gdzie umozliwiajg detekcje sygnatdw optycznych w systemach
telekomunikacyjnych.

Wegiel, w formie diamentu i grafenu, réwniez odgrywa role w technologii pétprzewodnikowe;j.
Diament, ze wzgledu na swojg wyjgtkowa przewodnos¢ cieplng i wytrzymatosé, jest uzywany
w elektronice wysokiej mocy, zwtaszcza tam, gdzie potrzebna jest niezawodnosc
w ekstremalnych warunkach. Grafen, chociaz nie jest klasycznym potprzewodnikiem, ma
potencjat w przysztosci, szczegdlnie w nanoelektronice, gdzie jego wyjatkowe wiasciwosci
mogqy prowadzi¢ do stworzenia szybszych i bardziej efektywnych urzadzen niz te, ktore sa
oparte na krzemie.

Cyna, cho¢ nie jest szeroko stosowana jako potprzewodnik, ma pewne zastosowania
w elektronice, gtownie w formie lutdw, ktére sg niezbedne do tgczenia elementéw
elektronicznych. Badania nad stanenem, dwuwymiarowg forma cyny, wskazujg na mozliwos¢
jej przysztego zastosowania w elektronice, cho¢ jest to wcigz w fazie badan.
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2.1.3 Zwiazki potprzewodnikowe grupy IlI-V
PODSTAWOWE WtASCIWOSCI

Zwiazki potprzewodnikowe grupy llI-V to materiaty sktadajace sie z pierwiastkéow z grupy
(takich jak bor, glin, gal, ind) i grupy V (takich jak azot, fosfor, arsen, antymon). Te materiaty
wykazujg wiele korzystnych wtasciwosci, ktdre czynig je idealnymi do réznych zastosowan
w elektronice i optoelektronice.

Wiekszos¢ zwigzkéw 1lI-V krystalizuje w strukturze wzorowej diamentu, z wyjgtkiem
niektérych, ktére moga krystalizowaé w strukturze wurcytu. Silne wigzania kowalencyjne
miedzy atomami grupy lll i V nadajg im wysokg stabilnosc¢ i trwatosc.

Zwigzki potprzewodnikowe grupy llI-V majg réiny zakres przerw energetycznych, np. GaAs
(1,42 eV), InP (1,35 eV), GaN (3,4 eV) oraz AIN (6,2 eV), oraz tzw. optyczne przejscia proste
elektronéw pomiedzy pasmami energetycznymi, przez co sg bardzo efektywne w absorpcji
i emisji $wiatta, co pozwala na ich szerokie wykorzystanie zwtaszcza w optoelektronice.

Ponadto zwigzki potprzewodnikowe grupy IlI-V, zwtaszcza GaAs, wykazujg duzg ruchliwos¢
elektronéw, co ma istotne znaczenie w aspekcie jego potencjalnego wykorzystania
w strukturach potprzewodnikowych pracujgcych przy wysokiej czestotliwosci oraz w tzw.
szybkich tranzystorach (HEMT).

Schematyczny przyktad zwigzku potprzewodnikowego grupy IlI-V pokazano na Rys. 2.4.

GaAs P o
=]
e e
it As As
Arsen : piet Gdy jest wiecej
elektrondw As Arsenu niz §a|u (- -] -] =]
walencyjnych tworzy sig =/ ] = [
e e poiprzewodnik typu n
e
> R_2 R_°
= =} - =
As As
Gal : trzy e Gdy jest wiecej Galu (-} © (- (-]
elektron.y niz Arsenu tworzy =) =) & ©
walencyjne ° sie p6tprzewodnik
5 typu p
El =
El E

Rys. 2.4. Struktura atomowa i elektronowa GaAs - gtdwnego potprzewodnika grupy IlI-V.
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POTENCJALNE ZASTOSOWANIA

Rozwdj nowoczesnych materiatéw potprzewodnikowych umozliwia szerokie zastosowania

w roznych dziedzinach technologii, szczegdlnie w optoelektronice, fotowoltaice, detekgji

promieniowania, oraz elektronice wysokiej czestotliwosci, mocy i temperatury. Oto bardziej

szczegdtowe omodwienie potencjalnych zastosowan:

1. Optoelektronika

Diody emitujgce swiatto (LED) na bazie GaN i InGaN:

Azotek galu (GaN) i jego stopy z indem (InGaN) s3 kluczowe w produkcji LED o wysokiej
jasnosci. Te materiaty pozwalajg na wytwarzanie diod w réznych kolorach, od niebieskiego
do zielonego, a takze biatego Swiatfa, ktdre jest szczegdlnie wazne w oswietleniu.

Biate Swiatto jest zwykle uzyskiwane przez pokrycie niebieskiej diody fosforem, ktory
emituje Swiatto o barwie z6tte]. Potgczenie tych dwdch koloréw daje swiatto biate, szeroko
wykorzystywane w oswietleniu energooszczednym, sygnalizacji Swietlnej oraz ekranach
wyswietlaczy.

Laserowe diody na bazie GaAs i InP:

Arsenek galu (GaAs) i fosforek indu (InP) sg bazowymi materiatami potprzewodnikowymi
w produkgcji laseréw pétprzewodnikowych, ktére znajdujg zastosowanie w telekomunikacji
(np. w swiattowodach), drukarkach laserowych, a takze w czytnikach CD i DVD.

Te materiaty pozwalajg na emisje w roznych zakresach dtugosci fal swiatta, co umozliwia
ich zastosowanie w szerokim zakresie technologii od krotkofalowego promieniowania
bliskiej podczerwieni (stosowanego np. w Swiattowodach) po bardziej zaawansowane
zastosowania optyczne.

2. Fotowoltaika

Wysokowydajne ogniwa stoneczne na bazie GaAs i InGaP:

Arsenek galu (GaAs) i fosforek indu galu (InGaP) sg wykorzystywane w produkcji
wysokowydajnych ogniw stonecznych, ktére majg zastosowanie tam, gdzie kluczowa jest
efektywnos$¢ — np. w satelitach kosmicznych czy innych aplikacjach wymagajgcych matych,
ale niezwykle wydajnych zrédet energii.

Wysoka wydajnos$¢ ogniw na bazie GaAs wynika z ich zdolnosci do efektywnego
pochtaniania szerokiego zakresu dtugosci fal $wiatta, co sprawia, ze sg bardziej wydajne niz
tradycyjne ogniwa krzemowe.
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3. Detektory promieniowania
Fotodetektory na bazie InGaAs do detekcji promieniowania podczerwonego (IR):

— InGaAs (stop indu-galu-arsen) jest materiatem szeroko stosowanym w fotodetektorach
podczerwieni, co czyni go idealnym do telekomunikacji sSwiattowodowej, gdzie
wykorzystywana jest podczerwien w zakresie 1,3-1,55 um.

— Detektory te majg rowniez zastosowanie w obrazowaniu medycznym(np. w diagnostyce
termograficznej) oraz w monitorowaniu Srodowiska, a takze w systemach monitoringu
i kontroli przemystowe;.

4. Elektronika wysokiej czestotliwosci
Tranzystory bipolarne (HBT) i tranzystory polowe z wysokq ruchliwosciq nosnikow (HEMT):

— Na bazie materiatow takich jak GaAs i InP sg wytwarzane zaawansowane tranzystory, ktore
charakteryzujg sie bardzo wysokg szybkoscig pracy oraz efektywnoscig przy wysokich
czestotliwosciach.

— Tranzystory HBT (heterostructure bipolar transistors) oraz HEMT (high electron mobility
transistors) znajdujg zastosowanie w systemach komunikacji bezprzewodowej, takich jak
telefony komérkowe, a takze w radarach i systemach obronnych, gdzie kluczowe sg
szybkie przetwarzanie sygnatu i stabilnos¢.

5. Elektronika wysokiej mocy i wysokiej temperatury
Tranzystory i diody na bazie GaN i SiC:

— GaN (azotek galu) i SiC (weglik krzemu) sg wyjatkowo dobrze przystosowane do pracy w
trudnych warunkach, takich jak wysokie temperatury i wysokie napiecia. Materiaty te
umozliwiajg produkcje tranzystoréw i diod stosowanych w elektronice wysokiej mocy.

— Tranzystory te s wykorzystywane w aplikacjach motoryzacyjnych, np. w elektrycznych
ukfadach napedowych, systemach energetycznych (takich jak przetwarzanie energii w
odnawialnych Zrédtach), oraz w urzadzeniach do przetwarzania energii, gdzie wymagane
s3 minimalne straty energii i wysokie sprawnosci.

Materiaty potprzewodnikowe oparte na GaN, InP, GaAs i SiC majg szerokie zastosowanie w
nowoczesnej technologii, od oswietlenia i laseréw, przez ogniwa stoneczne, az po
zaawansowane ukfady elektroniczne do zastosowan wojskowych i telekomunikacyjnych.
Kazda z tych technologii odgrywa kluczowg role w rozwoju nowych urzadzen, ktére moga
dziata¢ efektywniej, szybciej i w bardziej ekstremalnych warunkach niz tradycyjne uktady.
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Elektronika wysokiej
czestotliwosci

promieniowania

Rys. 2.5 Przyktady gtéwnych zastosowan pétprzewodnikéow grupy IlI-V
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2.1.4 Zwiazki potprzewodnikowe grupy II-VI
PODSTAWOWE WtASCIWOSCI

Zwigzki potprzewodnikowe grupy II-VI obejmuja materiaty sktadajace sie z pierwiastkow grupy
Il (takich jak Cd (kadm), Zn (cynk), Hg (rtec¢)) oraz grupy VI (takich jak S (siarka), Se (selen), Te
(tellur)). Sg one szczegdlnie interesujgce ze wzgledu na swoje unikalne wtasciwosci fizyczne
i chemiczne, ktore otwierajg wiele mozliwosci w roznych zastosowaniach technologicznych.

Zwigzki 11-VI majg szeroki zakres przerwy energetycznej od kilku eV, np. ZnO (3,37 eV)
w temperaturze pokojowej) do bardzo niskich wartosci, (np. telurek rteci HgTe (ok. 0.1 eV -
dlatego jest traktowany jako potmetal), co powoduje, ze sg one atrakcyjne dla fotowoltaiki
(baterie stoneczne) oraz optoelektroniki (diody elektroluminescencyjne, laserowe diody
potprzewodnikowe).

Niektdre zwigzki pétprzewodnikowe tej grupy, takie jak ZnO, wykazuja efekt piezoelektryczny,
co oznacza, ze generujg fadunek elektryczny pod wptywem naprezen mechanicznych
i odwrotnie, pod wptywem przytozonego pola elektrycznego materiat moze ulec
odksztatceniu.

POTENCJALNE ZASTOSOWANIA
Detektory promieniowania rentgenowskiego i gamma

Detektory promieniowania rentgenowskiego i gamma sg uzywane w aplikacjach medycznych,
przemystowych i bezpieczerstwa. Dwa materiaty z grupy II-VI tzn. CdTe i CdZnTe sa
preferowane ze wzgledu na wysoky efektywnos¢ detekcji, zdolnos¢ do pracy w wysokich
temperaturach i duzg rozdzielczo$¢ energetyczng.

Fotodetektory podczerwieni

Detektory podczerwieni na bazie HgCdTe s3 uzywane w systemach monitorowania oraz
obrazowania termicznego, astronomii oraz w wojskowych systemach obserwacyjnych, ze
wzgledu na jego wyjatkowa czuto$¢ na promieniowanie podczerwone (IR), oraz dlatego, ze
mogg one pracowac w bardzo niskich temperaturach.

Urzadzenia wysokotemperaturowe

Ze wzgledu na swojg stabilno$¢ termiczng, ZnO i CdTe sg wykorzystywane w czujnikach
i urzadzeniach pracujgcych w wysokich temperaturach, takich jak czujniki gazow w
przemystowych procesach spalania oraz w motoryzacji.

Lasery potprzewodnikowe i diody LED

Na bazie ZnS, ZnSe i CdS sg wytwarzane diody LED i lasery pracujgcych w trudnych warunkach,
gdzie wymagana jest niezawodnos¢ i stabilnos¢, na przyktad w medycynie, przemystowych
systemach wyswietlania oraz w telekomunikacji.
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Przezroczyste elektrody i tranzystory

Na bazie ZnO, ktory jest przezroczystym materiatem przewodzacym, wytwarzane s3
wyswietlacze, panele stoneczne, oraz elementy tzw. elastycznej elektroniki, ktére moga
pracowac¢ w trudnych warunkach srodowiskowych, takich jak wysokie promieniowanie UV
oraz skrajne temperatury.

Czujniki gazow

Na bazie ZnO wytwarzane sg najnowsze generacje czujniki gazéw toksycznych ze wzgledu na
ich wysokg czuto$é¢ i stabilnos¢ chemiczng, przez co znajdujg szerokie i powszechne
zastosowanie w monitoringu jakosci powietrza, detekcji wyciekdw gazu oraz w systemach
bezpieczenstwa przemystowego.

Fotodetektory Detektory
podczerwieni promieniowania X

Zastosowania potprzewodnikow
z grupy lI-VI

ot

[ Czujniki Gazu ] [ Lasery p6tprzewodnikowe i J

diody LED

Rys. 2.6 Przyktady gtéwnych zastosowan pétprzewodnikéw grupy II-VI
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2.1.5 Przezroczyste tlenki przewodzace

Przezroczyste tlenki przewodzgce (TCO) to materiaty, ktore taczg w sobie wysoka przewodnos¢
elektryczng z dobrg przepuszczalnoscia $wiatta w zakresie widzialnym. Do najczesciej
stosowanych TCO nalezg [8] [10]:

e Tlenek cyny indowej (Indium Tin Oxide - ITO)

e Tlenek cynku domieszkowany glinem (Aluminum-doped Zinc Oxide - AZO)

e Tlenek cynku domieszkowany galem (Gallium-doped Zinc Oxide - GZO)

e Tlenek cyny domieszkowany antymonem (Antimony-doped Tin Oxide - ATO)
e Tlenek cyny domieszkowany fluorem (Fluorine-doped Tin Oxide - FTO).

PODSTAWOWE WEASCIWOSCI:
Przewodnos$¢ elektryczna:

TCO wykazujg wysoka przewodnosc elektryczng dzieki obecnosci swobodnych elektrondw,
ktdre s wprowadzane poprzez domieszkowanie lub nadmiar tlenu.

Przepuszczalnosc¢ optyczna:

Wysoka przepuszczalno$é swiatta w zakresie widzialnym (80-90%) jest kluczowg cechg TCO,
co czyni je idealnymi do zastosowan w urzgdzeniach optoelektronicznych.

Stabilnosé chemiczna i mechaniczna:

TCO s3 odporne na dziatanie czynnikdw chemicznych i mechanicznych, co zapewnia ich
dtugotrwatg stabilnos¢ w réznych warunkach srodowiskowych.

tatwos¢é wytwarzania:

TCO mozna nanosi¢ na rézne podtoza za pomocga technik, takich jak napylanie katodowe
(sputtering), chemiczne osadzanie z fazy gazowej (CVD) oraz metoda sol-gel.

POTENCIJALNE ZASTOSOWANIA:
Ogniwa stoneczne (fotowoltaika):

TCO sg uzywane jako przednie elektrody w ogniwach stonecznych ze wzgledu na ich zdolnos¢
do przepuszczania swiatta i przewodzenia pradu, przy czym ITO oraz AZO s3 popularne
w cienkowarstwowych ogniwach stonecznych.

Ekrany dotykowe:

Dzieki swojej przewodnosci i przezroczystosci, TCO sg kluczowym elementem w ekranach
dotykowych stosowanych w smartfonach, tabletach i innych urzadzeniach elektronicznych.
[11]
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Wyswietlacze ciektokrystaliczne (LCD):

TCO sg stosowane jako elektrody w wyswietlaczach LCD, gdzie petnig funkcje transparentnych
elektrod sterujacych przeptywem pradu do pikseli.

Zrédta $wiatta:

TCO petnig role przezroczystych anod w organicznych diodach elektroluminescencyjnych
(OLED), umozliwiajgcych wydajne emitowanie sSwiatta.

Okna inteligentne (smart windows):

TCO s stosowane w oknach inteligentnych, ktére mogga regulowac przepuszczalnosc swiatta
i ciepta, poprawiajgc efektywnos¢ energetyczng budynkow.

Powtoki antystatyczne:

TCO sg uzywane do tworzenia antystatycznych powtok na powierzchniach takich jak szkto
i plastik, co jest wazne w elektronice i optyce.

Urzadzenia elektrochromiczne

TCO s3g kluczowe w tzw. urzadzeniach elektrochromicznych, ktére zmieniajg kolor lub
przezroczysto$s¢ pod wptywem napiecia elektrycznego, znajdujgc zastosowanie w oknach,
lusterkach samochodowych i wyswietlaczach.
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2.1.6 Pétprzewodniki organiczne

Istniejg dwie podstawowe klasy organicznych poétprzewodnikéw: materiaty o matej masie
czasteczkowej oraz polimery. Cechg wspdlng obu grup jest uktad sprzezonych wigzan n
utworzonych z p-orbitalu atoméw wegla o hybrydyzacji trygonalnej. Wigzanie o, tworzace
szkielet czgsteczki, jest trwalsze od wigzania m. W zwigzku z tym, najmniej energetyczne
wzbudzenie elektronowe sprzezonych molekut obserwuje sie dla przejscia typu m-m*,
z przerwa energetyczng wynoszacg zazwyczaj 1.5 -3 eV, prowadzace do absorpcji oraz emisji
Swiatta w zakresie promieniowania widzialnego. Wielkos¢ przerwy energetycznej moze by¢
kontrolowana miedzy innymi przez stopien sprzezenia poszczegdlnych uktadow
w makroczgsteczce, co daje rozne mozliwosci modyfikacji wtasciwosci optoelektronicznych
organicznych pétprzewodnikéw [3]

Przyktady aplikacji organicznych pétprzewodnikdow:

e diody OLED, na bazie poli(3,4-etylenodioksytiofenu) [4]
e akumulatory, na bazie polipirolu [25]
e tranzystory, na bazie poli(p-metoksytrifenyloamino- 9,9-oktylofluorenu) [1]

e ogniowa stoneczne, na bazie poli(3-oktylotiofenu) [13]
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2.2 Analiza poréwnawcza metod technologicznych wytwarzania (osadzania)
struktur warstwowych wybranych materiatéw potprzewodnikowych

Wytwarzanie struktur warstwowych wybranych materiatéw pétprzewodnikowych
wykorzystywanych do produkcji elementéw i urzgdzen elektronicznych opierajg sie aktualnie
gtownie na procesach osadzania w warunkach czystej atmosfery otaczajgcej (np. prozni).

Ogélny przeglad proceséw fizykochemicznych zachodzgcych w trakcie osadzania materiatéw
potprzewodnikowych zestawiono na Rys.2.7.
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Rys. 2.7 Zestawienie proceséw zachodzgcych w trakcie osadzania wybranych materiatow
potprzewodnikowych na odpowiednio przygotowanym wczesniej podtozu.

W odniesieniu do gtéwnej klasyfikacji materiatdw pétprzewodnikowych podanej powyzej
wp.2.1 gtéwne metody ich osadzania opisano skrétowo w kolejnych czesciach tego
podrozdziatu, ale ze szczegdlnym uwzglednieniem materiatéw ztozonych, z wykorzystaniem
gtownie technologii préozniowych, ale z pominieciem struktur warstwowych pétprzewodnikéw
grupy IV powszechnie stosowanych od lat w komercyjnych technologiach elektronicznych
(mikro- i nanoelektronice).

26



2.2.1 Technologia wytwarzania struktur warstwowych pétprzewodnikoéw Ill - V

METODA EPITAKSJI Z WIAZEK MOLEKULARNYCH (MBE)

Epitaksja oznacza wzrost warstwy krystalicznej na podtozu krystalicznym, gdzie struktura
krystaliczna osadzanej warstwy dopasowuje sie do struktury podtoza. Proces ten pozwala na
tworzenie monokrystalicznych warstw o bardzo wysokiej jakosci

Epitaksja z wigzek molekularnych (MBE) to zaawansowana technika osadzania cienkich
warstw krystalicznych pétprzewodnikéw, stosowana gtdwnie do tworzenia precyzyjnie
kontrolowanych struktur warstwowych. Jej idea jest pokazana na Rys. 2.8.

Grzatka _—— // O .

Podtoz odloze s

Obszar | o AlyGai.xAs / o Al
krysta I Izacj I \ Y \M o nowa rstwa As y ® Ga

-

, O0000000Y

Obszar mieszania
Gazowa warstwa

materiatéw Atomy 4 o= e S R A
migrujace | 4 | e | przejsciowa
A O i @ ® O é ? I\ ..
N é t OI . e/ Zderzenia i
Przystona | ~o _Q_&_/_/_@_f_ # \\ rozproszenia atoméw
/ 7

/ Obszar krystalizacji

Komérki efuzyjne

Rys. 2.8. ldea metody osadzania materiatéw pdtprzewodnikowych grupy IlI-V metodg epitaksji
z wigzek molekularnych (MBE).

Proces MBE odbywa sie w komorze prézniowej, gdzie cisnienie jest utrzymywane na poziomie
okoto 107%° mbar, co zapewnia minimalne zanieczyszczenie osadzanych warstw i pozwala na
kontrolowanie procesu osadzania na poziomie atomowym. Materiaty Zzrédtowe, zazwyczaj
w postaci czystych pierwiastkow lub zwigzkéw, sg ogrzewane do wysokich temperatur
najczesciej w tak zwanych komarkach efuzyjnych, co powoduje ich sublimacje lub parowanie.
Powstajace wigzki molekularne sg nastepnie kierowane na powierzchnie podfoza, gdzie
nastepuje proces osadzania. Predko$ci osadzania materiatéw Zzrédtowych oraz czas ekspozycji
podtoza na te materiaty, jest doktadne kontrolowany, dzieki czemu znana jest grubos¢
osadzanych warstw, czesto z doktadnoscia do pojedynczych monowarstw atomowych.
Kontrola predkosci oraz grubosci parowania odbywa sie za pomocg tak zwanych kwarcowych
miernikéw osadzania warstw, jak rowniez techniki monitorowania podczas procesu, tak
zwanej refleksyjnej spektroskopii elektrondw wysokiej energii (RHEED), ktéra pozwala na
biezgco kontrolowaé jakos¢ i grubosé osadzanych warstw. Schemat blokowy gtéwnych
elementow wyposazenia komory procesowej w metodzie MBE pokazano na Rys. 2.9.
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Rys. 2.9. Schemat blokowy gtéwnych elementéw wyposazenia instalacji osadzania materiatow

potprzewodnikowych metoda epitaksji z wigzek molekularnych (MBE).

Do najwazniejszych zalet stosowania techniki MBE nalezg:

wysoka czystos¢ materiatow: bardzo wysoka proinia oraz odpowiednie techniki
czyszczenia podtoza minimalizuje zanieczyszczenia, co prowadzi do osadzania bardzo
czystych warstw.

precyzja osadzania: Mozliwos$¢ kontrolowania grubosci warstw na poziomie atomowym
jest kluczowa dla tworzenia zaawansowanych struktur.

Réinorodnos¢ materiatow: MBE pozwala na osadzanie rdéznych materiatow
potprzewodnikowych, metalicznych i izolacyjnych.

Mozliwos¢ wprowadzania precyzyjnych domieszek: MBE umozliwia wprowadzenie
precyzyjnie kontrolowanych domieszek do osadzanych warstw. Dzieki temu mozna
doktadnie dostosowac wiasciwosci elektryczne i optyczne materiatu, co jest kluczowe w
projektowaniu urzgdzen, takich jak lasery potprzewodnikowe, detektory podczerwieni
i tranzystory.

Gtéwne ograniczenia techniki MBE to:

Koszty: Proces MBE jest kosztowny zarowno pod wzgledem inwestycji w aparature, jak
i kosztow operacyjnych.

Powolny proces: Predkos¢ osadzania w MBE jest stosunkowo niska, co ogranicza
wydajnos¢ produkcji.

Wymagania technologiczne: Utrzymanie bardzo wysokiej prdzni i precyzyjna kontrola
procesOw osadzania sg technicznie wymagajace.
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METODA OSADZANIA WARSTW ATOMOWYCH (ALD)

Osadzanie warstw atomowych (ALD, ang. Atomic Layer Deposition) to metoda stosowana do
nanoszenia cienkich warstw materiatéw z precyzyjng kontrolg grubosci na poziomie
atomowym. Proces ALD opiera sie na sekwencyjnych, naprzemiennych reakcjach chemicznych
miedzy prekursorami gazowymi, a powierzchnig podfoza, ktdre prowadzg do osadzania
jednowarstwowych filmow. Prekursory sg to lotne zwigzki chemiczne, ktére dostarczajg atomy
osadzanego materiatu. Prekursory muszg by¢ odpowiednio dobrane, aby reagowac
z powierzchnig w sposéb selektywny i kontrolowany. Idea metody ALD jest pokazana na
Rys. 2.10.
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Rys. 2.10. Idea metody osadzania materiatéw potprzewodnikowych grupy IlI-V metodg osadzania
warstw atomowych (ALD).

Cykl ALD (etapy):
Adsorpcja pierwszego prekursora

Pierwszy prekursor, ktory zawiera jeden z elementéw docelowego materiatu, jest
wprowadzany do komory reakcyjnej. Jest to zwykle gazowy zwigzek chemiczny, ktéry reaguje
z powierzchnig podtoza. Prekursor A adsorbuje sie na powierzchni podfoza, reagujac
z dostepnymi grupami reaktywnymi na tej powierzchni. Proces ten tworzy warstwe
monomolekularng prekursora na powierzchni. Reakcja zatrzymuje sie automatycznie, gdy
wszystkie dostepne miejsca reaktywne s3 zajete, co zapobiega dalszej adsorpcji
i nadmiernemu osadzaniu.



Ptukanie gazem obojetnym

Po adsorpcji pierwszego prekursora komora reakcyjna jest przeptukiwana gazem obojetnym,
takim jak azot (N,) lub argon (Ar). Ptukanie usuwa nadmiar prekursora A oraz wszelkie
produkty uboczne, ktére mogtyby pozosta¢ w komorze, zapewnia to, ze nastepny etap reakcji
bedzie przebiegat tylko z warstwg adsorbowang na powierzchni, a nie z pozostatoSciami
w gazowej fazie.

Adsorpcja drugiego prekursora

Drugi prekursor, ktéry zawiera drugi element docelowego materiatu, jest wprowadzany do
komory reakcyjnej. Jest to rowniez gazowy zwigzek chemiczny, ktéry reaguje z warstwa
prekursora A adsorbowang na powierzchni. Prekursor B reaguje z warstwg prekursora A,
tworzgc docelowy materiat na powierzchni podtoza. Na przyktad, jesli A jest metalem, a B jest
gazem zawierajgcym tlen, reakcja moze tworzy¢ tlenek metalu. Podobnie jak w przypadku
prekursora A, reakcja z prekursorem B zatrzymuje sie automatycznie po zakonczeniu reakcji
z dostepng warstwg prekursora A.

Ptukanie gazem obojetnym

Po adsorpcji i reakcji drugiego prekursora, komora jest ponownie przeptukiwana gazem
obojetnym, ktéry usuwa nadmiar prekursora B oraz wszelkie produkty uboczne reakcji
Przygotowujgc w ten sposdb powierzchnie do kolejnego cyklu ALD, jesli konieczne jest
osadzenie grubszej warstwy. Schemat operacyjny metody ALD osadzania materiatéw
potprzewodnikowych grupy IlI-V pokazano na rysunku Rys. 2.11.
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Rys. 2.11. Schemat operacyjny metody osadzania materiatow pétprzewodnikowych grupy lll-V metoda
osadzania warstw atomowych (ALD).
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Zalety metody ALD
Do gtéwnych zalet metody ALD naleza:
e Precyzyjna kontrola grubosci warstwy:

ALD umozliwia kontrolowanie grubosci warstwy na poziomie pojedynczych atomdw, co jest
kluczowe w zaawansowanych aplikacjach elektronicznych i optoelektronicznych.

e Jednorodnosc i pokrycie:

Proces zapewnia jednorodne pokrycie nawet na skomplikowanych ksztattach i strukturach,
takich jak nanopowierzchnie czy struktury tréjwymiarowe.

e Powtarzalnosc i skalowalnosc:

Dzieki samopoziomujgcemu charakterowi reakcji ALD, proces jest bardzo powtarzalny i moze
byc¢ skalowany do produkcji przemystowe;.

o Niskie temperatury procesu:

Proces ALD moze by¢ prowadzony w stosunkowo niskich temperaturach, co jest korzystne dla
osadzania warstw na wrazliwych podtozach.

Wady metody ALD
Do gtéwnych wad metody ALD naleza:
e Niska szybkos$¢ osadzania:

ALD jest stosunkowo wolnym procesem, poniewaz kazda warstwa jest osadzana w wyniku
wielu cykli reakcji chemicznych, co moze by¢ ograniczeniem w produkcji na duzg skale.

o Wysoka kosztownosé:

Wysoka precyzja procesu wymaga zaawansowanego sprzetu oraz drogich prekursoréw, co
podnosi koszty operacyjne.

e Zalezno$¢ od prekursoréw:

Efektywnos¢ procesu ALD zalezy od dostepnosci odpowiednich prekursoréow, ktére musza
miec¢ odpowiednie wtasciwosci chemiczne (takie jak lotnos$é, reaktywnosc) i by¢ kompatybilne
z podtozem.

e Kompleksowos¢ technologii:

Proces ALD wymaga precyzyjnego kontrolowania warunkow reakcyjnych, co moze by¢
skomplikowane i wymagad specjalistycznej wiedzy.
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2.2.2 Technologia struktur warstwowych potprzewodnikow grupy II-VI

METODA ROZPYLANIA JONOWEGO

Rozpylanie jonowe (IS — ang. lon sputtering) to technika osadzania cienkich warstw
materiatow, ktdra polega na bombardowaniu tarczy materiatowej (targetu) jonami gazu
obojetnego (zwykle argonu). Jony te sg przyspieszane w polu elektrycznym i uderzajg w
powierzchnie tarczy, powodujac wyrzucanie atoméw lub czasteczek materiatu tarczy, ktore
nastepnie osadzajg sie na podfozu, tworzgc cienkg warstwe. ldea tej metody pokazana jest na
Rys. 2.12.
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Rys. 2.12. Idea osadzania materiatéw pétprzewodnikowych TCO metodga rozpylania jonowego (IS).

Etapy procesu rozpylania jonowego

Przygotowanie komory i podtoza: Podfoze, na ktérym ma by¢ osadzona warstwa TCO, jest
umieszczane w komorze préozniowej. Komora jest odpompowywana do niskiego cisnienia, aby
usungc zanieczyszczenia.

Generowanie plazmy: W komorze wprowadza sie gaz (najczesciej argon), ktéry jest
jonizowany przy uzyciu pola elektrycznego lub magnetycznego, tworzac plazme. Jony argonu
sg przyspieszane w kierunku tarczy.

Rozpylanie tarczy: Przyspieszone jony argonu bombardujg tarcze wykonang z materiatu TCO
(np. tlenek cyny indowej, ITO), powodujgc uwalnianie atoméw lub czasteczek materiatu
tarczy.

Osadzanie warstwy: Uwolnione atomy lub czasteczki przemieszcza sie w kierunku podtoza
i osadzajg sie na jego powierzchni, tworzgc cienka, przezroczystg i przewodzgcg warstwe TCO.
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Kontrola procesu: Parametry takie jak ciSnienie gazu, energia przyspieszajgcych jondw,
temperatura podtoza i czas trwania procesu sg sci$le kontrolowane, aby uzyska¢ warstwe
o pozadanych witasciwosciach. Precyzyjny schemat technologiczny metody pokazany jest na
Rys.2.12.
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Rys. 2.13. Schemat osadzania materiatéw pétprzewodnikowych metodg rozpylania jonowego (IS).
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2.2.3 Technologia struktur warstwowych pétprzewodnikéw tlenkowych (TCO)

Pétprzewodniki tlenkowe (TCO) odgrywajg kluczowa role w nowoczesnej technologii dzieki
swoim unikalnym witasciwosciom fgczacym wysoka przewodnos¢ elektryczng z
przezroczystoscig w zakresie widzialnym. Aby uzyska¢ optymalne witasciwosci tych
materiatow, priorytetowe znaczenie ma wybdr odpowiedniej technologii osadzania warstw.

Co kluczowe, poétprzewodniki tlenkowe (TCO) sg wytwarzane gtéwnie trzema metodami
technologicznymi, tzn.:

e osadzanie warstw atomowych ( ALD)
e osadzanie chemiczne z fazy pary (CVD),
e epitaksja z wigzek molekularnych (MBE).

Kazda z tych metod posiada unikalne zalety, ale tez stawia specyficzne wyzwania, co czyni je
odpowiednimi do réznych zastosowan i warunkéw procesowych.

Ponizej przedstawiono analize porownawczg tych metod, ze szczegélnym uwzglednieniem ich
zalet i ograniczen (wad), ze szczegdlnym uwzglednieniem procesu samego osadzania, co
pozwoli na lepsze zrozumienie ich potencjatu i ograniczen, co jest niezbedne dla wyboru
optymalnej technologii osadzania w zaleznosci od konkretnych wymagan aplikacyjnych.

Metoda ALD

Proces osadzania warstw atomowych w sposéb cykliczny, gdzie reagenty (prekursory) s3
wprowadzane na przemian. Proces jest samolimitujgcy, kontrolowany na poziomie
atomowym, co pozwala na precyzyjne osadzanie bardzo cienkich warstw.

Metoda CVD

Proces osadzania z fazy gazowej, gdzie ciggte wprowadzanie reagentdw prowadzi do reakcji
chemicznych na powierzchni substratu, tworzac cienkg warstwe. Jest to proces ciggty
z mozliwoscig szybkiego osadzania grubszych warstw. Wyrdzniamy przy tym cztery gtdwne
formy (opcje) technologiczne metody CVD:

e termiczna (TCVD) — w procesie wykorzystuje sie wysokie temperatury do rozkfadu
prekursoréw gazowych.

e plazmowa (PECVD) - w procesie wykorzystuje sie plazme do obnizenia temperatury reakcji,
co pozwala na osadzanie warstw w nizszych temperaturach.

e metalo-organiczna (MOCVD) — w procesie wykorzystuje sie metaloorganiczne prekursory,
czesto stosowane do osadzania zwigzkow potprzewodnikowych, takich jak GaAs, GaN.

e nisko-cisnieniowa (LPCVD) - proces przeprowadzany w niskim cisnieniu, co pozwala na
lepsza kontrole grubosci i jednorodnosci warstw.

Na
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Rys. 2.14 zestawiono (dla poréwnania) idee metod CVD oraz ALD wykorzystywanych do
osadzania struktur warstwowych materiatéw pétprzewodnikowych grupy TCO.

ALD CvD
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Rys. 2.14 ldea osadzania struktur warstwowych materiatow pétprzewodnikowych grupy TCO
metodami CVD i ALD.

Metoda MBE

Proces epitaksjalny, gdzie wigzki molekularne sg kierowane na podgrzewany substrat w ultra
wysokiej proini jest to osadzanie monokrystalicznych warstw z precyzyjng kontrolg na
poziomie atomowym. Idee metody osadzania materiatow potprzewodnikowych grupy TCO
(ZnO) metoda epitaksji z wigzek molekularnych (MBE) przedstawiono na Rys. 2.15
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Rys. 2.15. Idea metody osadzania materiatdéw potprzewodnikowych grupy TCO metodg epitaksji
z wigzek molekularnych (MBE).
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W Tabela 2.2 zestawiono gtdéwne cechy (parametry) trzech najwazniejszych metod osadzania
warstw materiatdw pétprzewodnikowych grupy TCO.

Tabela 2.2

Gtéwne cechy i parametry najwazniejszych metod osadzania struktur warstwowych
materiatéw grupy TCO.

Metod L2 i
.y Temperatura Szybkos¢ Kontrola Jednorodnos¢
osadzania/ . L .
procesu osadzania grubosci warstw
parametry
Nawet niskie Proces wolny Na poziomie Doskonata, nawet
ALD temperatury przez warstw dla skomplikowanej
podtoza cyklicznosc atomowych morfologii podtoza
Zwykle wyisze Proces szybki, S . .
Y yzsz . 2yoid Na poziomie = Zalezy od warunkdéw
temperatury, wazny w . -
. . . kilku warstw realizacji samego
CVvD ograniczenia dla produkcji
. . atomowych procesu
materiatow masowe;j
Zwykle niezbyt
Y Z y Proces bardzo Dla warstw Doskonata,
niewysokie . -
wolny, ale krystalicznych szczegllnie na
temperatury, . .
. bardzo na poziomie monokrystalicznych
MBE IO EL recyzyjn atomowym odfozach
materiatu precyzyiny ¥ P

Jak widac z zestawienia informacji w Tabeli 2.2 metoda ALD jest idealne do osadzania bardzo
cienkich, jednorodnych warstw na skomplikowanych powierzchniach z precyzyjng kontrolg
grubosci, ale kosztem wolniejszej predkosci i wyzszych kosztéw.

Z kolei metoda CVD jest bardziej efektywne do osadzania grubszych warstw na ptaskich
powierzchniach z szybszg predkoscig osadzania i nizszymi kosztami, ale z mniejszg precyzja
i jednorodnoscig na skomplikowanych powierzchniach.

Natomiast metoda MBE jest idealna do osadzania monokrystalicznych warstw z najwyzszg
jednorodnoscig, ale kosztem bardzo wysokich kosztow i mniejszej szybkosci osadzania.
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2.2.4 Technologia struktur warstwowych potprzewodnikow organicznych

Istotng rdzinica miedzy organicznych potprzewodnikami o matej masie czgsteczkowej
a polimerami jest sposdb wytwarzania cienkich, przewodzgcych warstw.

W przypadku materiatdw o matej masie czgsteczkowej osadzanie warstw odbywa sie z fazy
gazowe] gtébwnie przez odparowywanie termiczne (sublimacje) Natomiast w przypadku
materiatow o duzej masie czgsteczkowej (polimeréw) formowanie cienkich warstw odbywa
sie z fazy ciektej przy uzyciu techniki drukowania lub metody osadzania z wykorzystaniem
rozwirowywania substratow (spin coatingu), przy czym polimery elektroprzewodzace
otrzymuje sie metodami polimeryzacji chemicznej lub elektrochemicznej. W przypadku
chemicznej syntezy zwigzkéw wielkoczgsteczkowych istotng role petnig reakcje umozliwiajgce
utworzenie nowego wigzania typu wegiel-wegiel (np. reakcja Stille’a, Suzuki-Miyaury, Hiyamy,
Heck’a). [24]

2.2.5 Préiniowe odparowanie termiczne

Préozniowe odparowanie termiczne (VTE — ang Vacuum Thermal Evaporation) polega na tym,
Zze materiaty Zrédtowe sg podgrzewane w prézni i odparowywane, transportowane przez
dyfuzje i na koricu kondensowane na ,,zimnym” podfozu w formie cienkiej warstwy materiatu
Zzrodtowego. Pomimo tego, ze metoda VTE ma wade, gdyz potrzebna jest duza ilos¢
osadzanego materiatu, powszechnie uwaza sie, ze wifasnie niezawodnos¢ i dojrzatosc tej
metody w duzej mierze umozliwita opracowanie np. wyswietlaczy OLED.

Na Rys. 2.16 przedstawiono najbardziej typowg konfiguracje systemu VTE.

| Source 1 Source 2

Substrate &
Mask Holder
/?‘"
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controller
> Y &
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Rys. 2.16.Typowa konfiguracja laboratoryjnego ukfadu prézniowego odparowania termicznego,
z wykorzystaniem niskotemperaturowego Zrédta parowania, w ktérym tygiel otoczony
oporowa cewka grzejng jest umieszczony wewnatrz metalowej wykfadziny. [20]
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Komora osadzania w metodzie VTE jest wyposazone w nastepujace elementy: zrédta par,
zespotu utrzymujgcego podtoze i maske, przeston i monitoréw grubosci potgczonych
z kontrolerem szybkosci osadzania.

Zrédta par w wiekszosci przypadkéw wykorzystuja rezystancyjne ogrzewaniu materiatu
osadzanego, dzieki czemu proces ogrzewania materiatu oraz jego osadzania mozna fatwo
sterowac elektrycznie. Materiat Zzrodtowy do osadzania umieszcza sie w postaci statej albo
w tyglu otoczonym rezystancyjng cewka grzejng, albo na tzw. ,tédce”. W przypadku zwigzkdéw
organicznych, zazwyczaj podawana w postaci proszkdw, preferowana jest metoda tyglowa,
poniewaz tatwiej jest zamkng¢ zwigzki bez rozsypywania sie i zapewnia lepszg kontrole nad
procesem osadzania. [20]

ZALETY METODY

e proces prézniowy minimalizuje zanieczyszczenia, co pozwala na osadzanie warstw o bardzo
wysokiej czystosci, co jest kluczowe dla wtasciwosci optoelektronicznych.

e Mozliwa jest precyzyjna kontrola nad iloscig odparowanego materiatu, co pozwala na
uzyskanie cienkich warstw o doktadnie okreslonej grubosci.

e metoda umozliwia osadzanie jednorodnych warstw na duzych powierzchniach, co jest
istotne w produkcji masowej.

e odparowywanie prézniowe moze by¢ stosowane do szerokiej gamy materiatow
organicznych, co czyni jg uniwersalng technikg osadzania.

OGRANICZENIA METODY

e instalacje do osadzania prozniowego jest kosztowny i wymaga specjalistycznej
infrastruktury, co zwieksza koszty produkcji.

e proces wymaga utrzymania wysokiej prdézni, co wigze sie z dodatkowymi wyzwaniami
technicznymi i operacyjnymi.

e nie wszystkie materiaty organiczne mogg by¢ odparowywane, gdyz niektdre z nich moga
sie w trakcie tego procesu w wysokiej temperaturze rozktadaé sie (lub zmieniaé¢ swoje
wtasciwosci)

e mimo, ze metoda jest stosowana w produkcji masowej, zwiekszenie skali produkcji moze
by¢ wyzwaniem ze wzgledu na koniecznos$¢ utrzymania jednorodnosci i kontrolowania
procesu na duzych powierzchniach.
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2.3 Wyzwania w obszarze metod technologicznych wytwarzania struktur
warstwowych wybranych materiatéw potprzewodnikowych

W nawigzaniu do aktualnego stanu wiedzy w miedzynarodowej przestrzeni badawczej

dotyczacego najnowszych metod technologicznych wytwarzania struktur warstwowych

wybranych materiatéw potprzewodnikowych w warunkach bardzo wysokiej prézni, wraz

z mozliwoscig kontroli procesu ich osadzania, mozina stwierdzi¢, ze najwazniejszymi,

dotychczas nie do konca rozwigzanymi wyzwaniami technologicznymi sa:

e rozpylania materiatow potprzewodnikowych o wysokich preznosciach par,

e dla materiatow niskotopliwych stabilizacja temperatury zrédta par,

e przygotowanie powierzchni podtozy do nanoszenia warstw, wraz z ich dodatkowa
aktywacjg,

e w przypadku wykorzystywania prgdowego wygrzewania podfoza eliminacja
zewnetrznego pola magnetycznego,

e zapewnienie powtarzalnosci warunkéw procesowych podczas osadzania warstw,

e zniwelowanie naprezen i defektéw w osadzonej warstwie w trakcie jej nanoszenia,

e zapewnienie jednorodnosci warstwy osadzonej na wiekszej powierzchni podtfoza,

e potrzeby zapewnienia szybkiej metody charakteryzacji naniesionej warstwy,

e standaryzacja procesu nanoszenia warstw w aplikacjach naukowych i przemystowych.

W celu rozwigzania powyzszych wyzwan technologicznych podjeto prébe zbudowania
innowacyjnego systemu do osadzania warstw materiatéw potprzewodnikowych. W celu
weryfikacji powyzszych zadan zostata podjeta préba osadzenia warstwy podtprzewodnika
z grupy transparentnych potprzewodnikow tlenkowy (TCO), jednego z tlenkdw reotaksjalnych
jakim jest tréjtlenek indu In;0s.

W ciggu ostatnich trzech dekad tlenek indu (10) byt jednym z najwazniejszych przezroczystych
tlenkéw przewodzacych (TCO) i przyciggat coraz wiekszg uwage w mikroelektronice [17].
Jest to zwigzane z jego wysoky przewodnoscig elektryczng i wysokg przezroczystoscig
optyczng w zakresie widzialnym [14], [9]. Z tego powodu znajduje szerokie zastosowanie jako
przezroczysta elektroda przewodzgca w rézinego rodzaju urzgdzeniach elektronicznych,
tj. w ogniwach stonecznych [12], w pot3gczeniach tunelowych jako warstwy barierowe [15]
oraz w czujnikach gazow [26].

Potprzewodnik tlenkowy jakim jest tréjtlenek indu bedzie osadzany z wykorzystaniem,
oryginalnej metody RGVO [7] opracowanej przez zespét badawczy Politechniki Slaskiej, ktéra
to metoda jest modyfikacja dobrze znanej metody RGTO, w ktdrej reotaksjalny wzrost
nanokropel In potgczono z ich pdzniejszym utlenianiem in situ w warunkach bardzo wysokiej
prozni [17].
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3 CELIZAKRES PRAC WtASNYCH

W nawigzaniu do informacji przedstawionych w p.2.3 celem prac wtasnych w ramach realizacji
niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego byto z jednej strony zaprojektowanie
i wykonanie modutowego systemu (instalacji) bardzo wysokiej préini do osadzania
materiatow potprzewodnikowych, wraz z elementami jego wyposazenia, a z drugiej -
opracowanie i wdrozenie metodologii osadzania niskowymiarowych struktur warstwowych
wybranych materiatéow podtprzewodnikowych, w potaczeniu z charakteryzacjg ich
podstawowych wtasciwosci fizykochemicznych, w aspekcie ich potencjalnych aplikacji.

W ramach realizacji wstepnej czesci projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego,

w ramach symulacji komputerowych podjeto prébe:

e sprawdzenia m.in. wytrzymatosci mechanicznej zaprojektowanej prézniowej komory
procesowej oraz elementéw mechanicznych jej mocowania,

e zoptymalizowania rozktadu geometrycznego elementdéw wyposazenie w/w komory
procesowej w celu uzyskania (zapewnienia) maksymalnej jednorodnosci osadzone;j
warstwy,

e opracowania schematu ukfadu pompowego dla systemu, uktadu sterowania
pneumatycznego, oraz uktadu jego chtodzenia,

e okreslenia optymalnego rozktadu temperatury w komaérkach efuzyjnych w celu
zapewnienia optymalnych warunkéw odparowania osadzanego materiatu
potprzewodnikowego,

e okreslenia rozktadu temperatury podfoza przy jego oczyszczaniu wigzka laserowa.

Nastepnie w ramach realizacji gtéwnej czesci projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego
podjeto probe zaprojektowania i wykonania systemu prézniowy sktadajgcego sie z komor
prozniowych, ukfadu stelazy i podpdr dla komédr, wybranych elementéw komory Sluzy
z automatycznym transferem liniowym, takich jak manipulator transferu liniowego oraz
manipulator komory $luzy, oraz wybranych elementéw wyposazenia komory
przygotowawczej, takich jak:
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e manipulator komory przygotowawczej,
e 7rodto jondw o duzej mocy do oczyszczania powierzchni podtoza

a takze wybranych elementéw wyposazenia komory procesowej, tzn.:

e niskotemperaturowa komdrka efuzyjna w celu zapewnienia mozliwosci osadzania
materiatu o wysokiej preznosci par przy niskiej temperaturze topnienia,

e dwu-strefowa komdrka efuzyjna w celu zapewnienia mozliwosci osadzania materiatu
o niskiej preznosci par, ale dla wysokiej temperaturze topnienia,

e innowacyjny manipulator prébki z mozliwoscig m.in. przechwycenia podtoza pod
osadzenie materiatu, jego przemieszczania w przestrzeni prézniowej komory procesowej,
oraz jego podgrzewania wigzkg laserowg w celu jego oczyszczenia oraz zapewnienia
jednorodnosci nanoszonej warstwy wybranego materiatu pétprzewodnikowego,

e uktad do pomiaru grubosci warstw oraz do szybkiej kontroli szybkosci wzrostu warstw na
podtozu.

Niniejszy projekt obejmowat réwniez opracowanie petnej dokumentacji rysunkowej (3D i 2D)
przy uzyciu systemu CAD, dokumentacji z analiz i symulacji, oraz schematéw uktadéw
pompowych wraz z dozowaniem gazu, uktadéw pneumatycznych i chtodzenia.

Weryfikacja przeprowadzonych symulacji zostanie wykonana z rzeczywistymi komponentami
wyprodukowanymi w firmie PREVAC.

W kolejnej czesci realizacji projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego podjeto préobe
zaadoptowania tych elementdéw wyposazenia do systemu oraz wykonania i zaadoptowania
oprzyrzagdowania elektronicznego do sterowania w/w modutowym systemem do osadzania
nanowarstw wybranego materiatu potprzewodnikowego — tréjtlenku indowego In;0s.

W koncowej czesci realizacji tego projektu doktoratu wdrozeniowego podjeto prdobe
przeprowadzenia systematycznych prac nad osadzaniem struktur warstwowych wybranego
materiatu potprzewodnikowego, tzn. reotaksjalnych warstw In,03, z wykorzystaniem metody
wzrostu reotaksjalnego z wygrzewaniem prézniowym (RGVO), a nastepnie prébe
przeprowadzenia systematycznych prac badawczych nad okresleniem przede wszystkim
wybranych, wifasciwosci chemicznych warstw In,03 metodg rentgenowskiej spektroskopii
fotoelektronowej (XPS).
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4 MODULOWY SYSTEM PROZNIOWY DO OSADZANIA WARSTW
MATERIALOW POtPRZEWODNIKOWYCH

4.1 Zatoienia ogdlne systemu

Jak wspomniano w rozdziale 3 gtéwnym celem prac wiasnych w ramach realizacji niniejszego
projektu doktoratu wdrozeniowego byto zaprojektowanie i wykonanie modutowego systemu
(instalacji) bardzo wysokiej prézni do osadzania warstw wybranych materiatéw
potprzewodnikowych na wczesniej odpowiednio przygotowanym podtozu. System ten
(instalacja) charakteryzuje sie z jednej strony modutowg konstrukcjg, ktéra pozwala na jego
swobodng rozbudowe w zaleznosci od pojawiajgcych sie nowych potrzeb, a z drugiej -
wielofunkcyjnoscia, ktéra pozwala m.in. na:

e wprowadzenie jednoczesnie 6 réznych podtozy do w/w systemu (instalacji),

e przygotowanie (oczyszczanie) podtoza przez kombinacje bombardowania szerokg wigzka
jonow oraz dodatkowym wygrzewaniem termicznym grzatkg oporowg oraz z uzyciem
szerokiej wigzki laserowej,

e osadzanie jednoczesne lub sekwencyjne, siedem rdéznych warstw z siedmiu réznych
komorek efuzyjnych zamontowanych w komorze procesowej,

e osadzanie warstw wybranych po6tprzewodnikéw metoda epitaksji z wigzek molekularnych
z komoérek efuzyjnych, jak réwniez po wprowadzeniu nieznacznych modyfikacji innymi
metodami, takimi jak np. rozpylania magnetronowe materiatow,

e charakteryzacje (in-situ) struktury atomowej osadzonych warstw metoda dyfrakcji
odbiciowej elektronéw wysokiej energii (RHEED),

Aby zapewnié powyzsza funkcjonalnos¢ przyjeto, ze w/w modutowy system (instalacja) do
osadzania warstw materiatéw potprzewodnikowych bedzie sie sktadat m.in. z trzech
potgczonych bezposrednio ze sobg ale niezaleznie pompowanych komér prézniowych, tzn:

e prozniowej komory zatadowczej (tadowania) do wprowadzenia do systemu jednoczesnie
szesciu podfozy oraz do przemieszczania nosnikdow z prébkami pomiedzy pozostatymi
komorami prézniowymi instalacji, z wykorzystaniem automatycznego transferu liniowego
wspotpracujgcego z uchwytami nosnikow prébek na manipulatorach w pozostatych
komorach préozniowych tej instalacji,

e prdézniowej komory przygotowania (oczyszczania) podtozy, z wykorzystaniem z jednej
strony wigzki jonow o duzej mocy i Srednicy, a z drugiej - wygrzewania termicznego podtoza
w celu nie tylko ewentualnego dodatkowego termicznego usuwania zanieczyszczen
z podtoza, ale przede wszystkim do porzadkowania struktury krystalicznej podfoza po jego
bombardowaniu jonowym,
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e prézniowej komory procesowej, do osadzania warstw wybranych pétprzewodnikdéw
gtéwnie metodg epitaksji z wigzek molekularnych (MBE), na odpowiednio wczesniej
oczyszczone podtoze, z wykorzystaniem (komérek efuzyjnych), z jednoczesng kontrolg tego
procesu z wykorzystaniem m.in. w/w metody RHEED

4.2 Elementy sktadowe systemu (instalacji)

Gtéwne elementy sktadowe modutowego systemu (instalacji) bardzo wysokiej prézni do
osadzania warstw wybranych materiatéw potprzewodnikowych zestawiono na Rys. 4.1

Manipulator z
System transferu podtozy noénikiem podtozy

pomigdzy komorami prézniowymi

Giéwny miernik
grubosci warstw

Komora procesowa
osadzania warstw

Komora
zatadowcza

Komora przygotowania Wymienny kolnierz ze

podtozy zrodtami parowania
oraz miernikami
Ekran . .
kri B grubosci warstw
riogeniczny

Rys. 4.1. Modutowy system (instalacja) bardzo wysokiej prézni do osadzania warstw materiatow
potprzewodnikowych.

4.2.1 Prdézniowa komora zatadowcza

Jak wspomniano wczes$niej, do wprowadzania nosnikéw z podtozem do w/w modutowego
systemu (instalacji) bardzo wysokiej prézini do osadzania nanostruktur materiatow
potprzewodnikowych stuzy cylindryczna prézniowa komora zatadowcza (tadowania). Jest ona
wykonana ze stali chromowo-niklowej (gatunku 1.4301) w formie trzech cylindréw o srednicy
206mm potgczonych wzajemnie portami - kotnierzami nosnymi DN 200CF w jej czesci dolnej
i gornej. Ponadto na sciankach bocznych tych cylindrycznych komor rozmieszczono
dodatkowo kilka portéw (flanszy) w standardzie DN CF o réznych srednicach do podtgczenia
wybranych elementéw jej wyposazenia zewnetrznego oraz wewnetrznego, ktére pokazano
(zestawiono) na Rys. 4.2.
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Manipulator
podtoza na nosniku

Automatyczny
transfer liniowy
nos$nika z podtozem

Czujnik obecnosci
nosnika

Drzwi proiniowe

Uchwyt do wkiadania lub
wyciggania podioia z komory

Miernik prézni
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turbomolekularna typ
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Rys. 4.2. Cylindryczna komora zatadowcza z elementami wyposazenia wraz z podfagczonym do niej
automatycznym transferem liniowym z nos$nikami podtozy bezposrednio wspdtpracujgcym
z wewnetrznym manipulatorem probki.

Warunki bardzo wysokiej prézni w w/w komorze zatadowczej na poziomie 5-10° mbara
zapewnia zestaw pompowy sktadajacy sie z pompy turbomolekularnej HiPace300 DN 100 —
Firmy Pfeiffer Vacuum wspétpracujacej z bezolejowg Srubowg pompg prdzni wstepnej pompa
SCROLL nXDS6 firmy EDWARDS .

Sterowanie uktadem pompowym odbywa sie za pomoca sterownika PLC zabudowanego
w szafie elektrycznej firmy MITSUBIHI ELECTRIC.

tR1. NP. 0. X04

o

[

s
wsER
(8
oot
CARD

Rys. 4.3. Sterownik PLC firmy MITSUBISHI ELECTRIC
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Poziom prdézni (ci$nienia catkowitego) w komorze zatadowczej w zakresie 10° + 102 mbara
jest kontrolowany prdzniomierzem jonizacyjnym wykorzystujagcym gtowice ITR 91 firmy
LEYBOLD.

Istotnym elementem wyposazenia prdozniowej komory zatadowczej jest automatyczny
transfer liniowy nosnikow z podfozami, ktéry wykonany jest w formie dtugiej cylindrycznej
komory prézniowej o srednicy 70mm osadzonej na kotnierzu (flanszy) DN63CF dotgczonej do
bocznej flanszy nosnej srodkowej czesci komory zatadowczej poprzez redukcje z kotnierza
100CF na 63CF, z poruszajgcym sie w jej wnetrzu wzdtuz jej osi metalowym precie (ramieniu)
ze stali nierdzewnej zakoriczonym specjalistycznym uchwytem, na ktérym umieszczany jest
standardowy nosnik z materiatu o wysokiej temperaturze topnienia, na ktéry mozna osadzac
wybrane podtoza o okreslonej srednicy, co pokazano schematycznie na Rys.4.3.

Korncowe ramie
transferu liniowego
Nosnik
podioza

Podtoze Si
o s’rednicy. 2"

Rys. 4.4. Koncowe ramie automatycznego transferu liniowego wraz z podtozem o S$rednicy 2"
osadzonym na specjalistycznym nosniku.

Koncéwka ramienia automatycznego transferu liniowego wykonana jest z lekkiego aluminium.
Jest to prosty uchwyt pokazany na rysunku Rys. 4.5, na ktéry ktadziony jest nosnik umieszczony
na jednym z trzech manipulatoréw obecnych w kazdej z trzech komér. Pozostawienie nosnika
odbywa sie poprzez ruch w dét manipulatora danej komory, na ktérym akurat znajduje sie
nosnik.

Rys. 4.5. Uchwyt na koricu ramienia automatycznego transferu liniowego

46



Co kluczowe, jako podifoza do osadzania wybranych materiatéw potprzewodnikowych
wykorzystano ptytki (cienkie dyski) z krzemu Si, o $rednicy do 2” powszechnie stosowane we
wspotfczesne] elektronice (mikroelektronice), osadzane na specjalistycznym standardowym
uchwycie nosnika, jak to pokazano na Rys. 4.6.

Podtoze Si 2” Podioze na

I nosniku
Nosnik

oo ‘

Rys. 4.6. Obraz podtoza 2", nosnika oraz podtoza osadzonego na nosniku.

Jednak przy wykorzystywaniu podtozy Si o Srednicy mniejszej niz 2” konieczne jest
zastosowanie nosnikdw z roinymi charakterystycznymi otworami dla zapewnienia
optymalnego procesu wygrzewania podtozy, ktére zestawiono ponizej na Rys. 4.7.

DoT

10mmx10mm 1” %2

Rys. 4.7. Przyktady nos$nikéw dla podtozy o srednicach odpowiednio 10mmx10mm, 1", 0.25 2".

W nawigzaniu do wszystkich informacji powyzej opisany automatyczny transfer liniowy stuzy
do przemieszczania no$nikéw z podtozami z komory zatadowczej do dwéch pozostatych komoér
prézniowych w/w modutowego systemu (instalacji) do osadzania nanostruktur materiatow
potprzewodnikowych, z wykorzystaniem uktadu sterowania tym procesem z poziomu panelu
(HMI — ang. Human Machine Interface), ktdry opisano w dalszej czesci tego Rozdziatu.

W przypadku samej komory zatadowczej umozliwia wprowadzenie nosnika z podtozem na
jeden z 6 uchwytow nosnikéw podtoza specjalnie zaprojektowanego i wykonanego w ramach
realizacji tego projektu doktoratu wdrozeniowego tego prototypowego manipulatora,
kluczowego elementu wyposazenia prdzniowej komory zatadowczej osadzonego na jej
gornym kotnierzu (flanszy) DN 200CF, co ilustruje schemat pokazany na Rys. 4.8.
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Co kluczowe, kontrole procedury szybkiego fadowania nosnikow z podtozami do komory
zatadowczej zapewniajg drzwi prézniowe z oknem obserwacyjnym, a jej obserwacje przez
zastosowane okno prozniowe.

Naped reczny ruchu Serwonaped ruchu

pionowego
obrotowego Czujnik kraficowy
s gorny
(m] =
Czujnik
referencyjny

5
"l

-
>

Szesc nosnikow
z podtozami

Ruch w pionie

-
<

Rys. 4.8. Obraz trzech rozdzielnych cylindrycznych czesci komory zatadowczej wraz z przekrojem
manipulatora osadzonego na gdérnej flanszy nosnej komory, wraz z z uchwytami nosnikéw
z podtozami.

Konstrukcja manipulatora umozliwia podnoszenie lub obnizanie wszystkich nosnikow
zawierajgcymi podfoza za pomocg serwonapedu sterowanego z panelu HMI opisanego
szczegotowo w kolejnej czesci rozdziatu, oraz ich manualny obrét o 90° w kierunku drzwi
prézniowych, co umozliwia wprowadzenie oraz/lub wyprowadzenie nosnikéow z podtozami
z prézniowej komory zatadowczej za pomocga specjalnego uchwytu oraz ich transferowanie
(przemieszczanie) do dwdch pozostatych komér prézniowych zestawionej instalacji, bez
kontaktu z otoczeniem atmosferycznym, w tym do najblizej potozonej prézniowej komory
przygotowania poprzez prézniowy zawor suwakowy (model DN 100CF firmy VAT)

Co istotne, w/w, manipulator jest wyposazony w czujnik obecnosci nosnika podtoza na
poszczegdlnych pozycjach manipulatora przy pomocy kamery rozpoznajgcej obraz — typ
BANNER IVU2PTGR12 z wyswietlaczem i oswietleniem w barwie czerwonej.
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4.2.2 Prozniowa komora przygotowania podtoza

Jak wspomniano wczesniej, do przygotowania (oczyszczania) podfoza Si przed witasciwym
procesem osadzania na nim warstw wybranych materiatéw potprzewodnikowych stuzy
cylindryczna prézniowa komora przygotowania w ksztafcie pionowej rury o srednicy 206mm.
Jest ona takze wykonana ze stali chromowo-niklowej (gatunku 1.4301) i jest zakoriczona
w czesci dolnej kotnierzem DN 100CF, natomiast w czesci gornej kotnierzami DN 100CF, oraz
jest dodatkowo wyposazona w kilka portéw (flanszy) w standardzie DN CF o rdznych
srednicach do podtaczenia elementdw jej zewnetrznego oraz wewnetrznego wyposazenia,
ktore pokazano (zestawiono) na Rys. 4.9 i Rys. 4.12. Gtowny korpus tej komory posiada
podwadijng Scianke (tzw. ptaszcz chtodzenia) do ewentualnego wprowadzania wody chtodzgcej
w celu zapobiezenia nadmiernemu nagrzewaniu sie wnetrza komory w trakcie dodatkowego
wygrzewania podtoza po bombardowaniu jonowym.

Warunki bardzo wysokiej suchej prézni w komorze przygotowania podtoza na poziomie
10 “19 mbara zapewnia system pompowy na bazie pompy turbomolekularnej HiPace 700 firmy
PFEIFFER, wspotpracujgcej z suchg pompg Srubowg prozni wstepnej Scroll nXDS15i firmy
Edwards. System pompowy sterowany jest za pomocg sterownika PLC firmy MITHUBSHI
ELECTRIC pokazanego na Rys. 4.3. Co kluczowe, w/w automatyczny transfer liniowy umozliwia
wprowadzenie nosnika z podtozem na zespdt uchwytdéw specjalnie zaprojektowanego i
wykonanego, w ramach realizacji tego projektu doktoratu wdrozeniowego, oryginalnego,
prototypowego manipulatora, kluczowego elementu wyposazenia prozniowej komory
przygotowania podtoza osadzonego na jej gornym kotnierzu (flanszy) DN 160CF, co ilustruje
schemat pokazany na Rys. 4.9. Kontrole pofozenia nosnika z podfozem na ramieniu transferu,
a nastepnie na manipulatorze zapewniajg odpowiednio dobrane i zamontowane czujniki.

Pokazany wyzej manipulator posiada dwie pozycje nosnika z podtozem, tzn. dolng i goérna.
Pozycja dolna stuzy do przemieszczenia podioza na nosniku w kierunku Zrédta jondw,
natomiast pozycja gérna - do przemieszczenia podtoza na nosniku w poblize grzatki oporowe;.
Jak to jest widoczne na Rys. 4.9, przemieszczenie podfoza na nosniku w kierunku goéra-dot
odbywa sie za pomoca serwonapedu sterowanego z panelu HMI.

Co istotne, na goérnej, gtéwnej flanszy nosnej manipulatora zamontowanych jest kilka
niezbednych przepustow elektrycznych do podtgczenia z jednej strony zasilania grzatki,
a zdrugiej - do podtgczenia termopary do pomiaru temperatury oraz czujnikdw potozenia
a takze silnika ruchu pionowego.
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Rys. 4.9. Widok ogdlny komory przygotowania podtozy oraz przekrdj manipulatora osadzonego na
gornej flanszy nosnej tej komory, wraz z uchwytami nosnikéw z podtozami.

Co wazne, do pomiaru cisnienia catkowitego w komorze przygotowania podtoza stuzg trzy
gtowice prdozniowe:

e gtowica prdézni wstepnej—model THERMOVAC TTR 91N DN 16KF firmy Leybold do pomiaru
prézni w zakresie od ci$nienia atmosferycznego do + 5x10* mbara,

e gftowica jonizacyjna - model ITR 91 firmy PFEIFFER do pomiaru prdzni w zakresie w zakresie
102 + 10”° mbara,

e gtowica jonizacyjna typu Bayard-Alperta — firmy Troy-Onic, Inc do pomiaru prézni kohcowej
az do wartosci 10! mbara

Gtowice mogg wspotpracowaé m.in. z wielokanatowym kontrolerem prézni MG15 (Multi
Gauge Controller) firmy PREVAC, ktérego widok pokazano Rys. 4.10.
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Rys. 4.10. Widok wielokanatowego kontrolera prézni MG15

Jest on w stanie obstuzy¢ cztery czujniki (gtowice) aktywne oraz do trzy czujniki (gtowice)
pasywne i moze by¢ zdalnie sterowany poprzez dostepne interfejsy z wykorzystaniem
specjalistycznego oprogramowania. Urzgdzenie to jest ponadto wyposazone w funkcje auto-
zapisu (zapisuje parametry, oraz ustawienia wstepne i automatycznie je wykorzystuje po
ponownym uruchomieniu).

Gtéwne mozliwosci kontrolera prézni MG15 to:

e zakres pomiarowy od ci$nienia atmosferycznego do prézni na poziomie 2x1012 mbara

e filtracjg szumdéw pomiarowych (poziom niski, sredni, wysoki)

o wybodr jednostek cisnienia: mbar, Torr, Pascal, psia

e wspotpraca z prawie wszystkimi dostepnymi na rynku gtowicami Bayarda-Alperta

e odgazowanie gfowic Bayarda-Alperta z ograniczeniem mocy i czasu przed przegrzaniem,
e samoidentyfikacja aktywnych miernikow

e modut wykreslania zaleznosci cisnienia w czasie, w tym trendéw zmiany

e nazwy kanatéw mogg by¢ zdefiniowane przez uzytkownika, przy czym

e 10 indywidualnie programowalnych nastaw z funkcjami progowymi i histerezy

e dostepnosé wersji Black Box (opcja) - bez wyswietlacza TFT 7".
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Niezaleznie od w/w prdzniomierzy do pomiaru cisnienia catkowitego komora przygotowania
podtoza jest tez wyposazona dodatkowo w analizator gazow resztkowych RGA100 firmy
Stanford (USA), do kontroli sktadu gazow resztkowych w zakresie mas 1 + 100 amu, ktérego
gtowica pomiarowa wraz z oprzyrzgdowaniem elektronicznym jest osadzona bezposrednio na
jednej z flanszy bocznych DN 40CF.

Co kluczowe, komora przygotowania podfoza stuzgca do oczyszczania podtozy metoda
bombardowania wigzkg jondw jest wyposazona w komercyjne dziato jonowe - model KDC40
firmy Kaufman & Robinson (USA), osadzone w dolnej czesci komory na dolnym kotnierzu
DNCF100. Jego podstawowe parametry pracy zestawiono Tabeli 4.1.

Tabela 4.1

Gtéwne parametry zrédfa jondw KDC40

Maksymalne natezenie pradu 120 mA
Zakres napiecia pracy 100-1200 V
Moc wytadowania 100 W
Zakres przeptywu gazu roboczego Ar 2-10 sccm
Srednica wychodzacej wiazki jonowej z optyka rozbiezna do 40 mm

Co wazne, komercyjne dziato jonowe KDC40 wspodtpracuje z kontrolerem firmy KRI® Kaufman
& Robinson (USA), ktéry zapewnia z jednej strony mozliwos¢ formowania wigzki jonowej
o odpowiedniej kolimacji, a z drugiej - mozliwo$¢ neutralizacji tadunku generowanego na
powierzchni bombardowanego podtoza Si. Jego fotografie pokazano na Rys. 4.11

KR!
Kaufman Source
Controller

o

T Cathode Voit Discharge Volt

| w.waulo S0 e Iqa

\ o am mAmps

Rys. 4.11. Widok kontrolera pracy dziata jonowego KDC40.
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Zastosowane komercyjne dziato jonowe KDC40 umozliwia oczyszczanie podtoza Si wigzka
jonéw o duzej mocy (100 W) i o szerokiej Srednicy (do 50 mm). W trakcie tego procesu
odlegtos¢ zrodta jondw od oczyszczanego podtoza Si wynosi 15 cm w celu zapewnienia jak
najlepszej jednorodnosci trawionej jonowo powierzchni. Co istotne, bezposrednio po
bombardowaniu jonowym podtoze Si jest zwykle dodatkowo wygrzewane do temperatury
1000 °Cw celu dodatkowego termicznego usuniecia niepozadanych zanieczyszczen z podtoza,
ale przede wszystkim w celu uporzadkowania struktury krystalicznej podfoza po jego
bombardowaniu (czyszczeniu) jonowym.

Wszystkie opisane wyzej elementy wyposazenia prozniowej komora przygotowania podfoza
pokazano (zestawiono) dodatkowo na Rys. 4.12.

Analizator gazow

resztkowych RGA100 ~ Manipulator

Miernik prozni

Czujnik 5
i . w zakresie
obecnosci
. 102- 10 mbara
nosnika w

komorze

Miernik
prézni do
10! mbara

Czujnik obecnosci I
nosnika na Dziato jonowe KDC40 do Pmepa turb?molekularna
ramieniu transferu oczyszczania podtoza Si HiPace 700 firmy PFEIFFER

Rys. 4.12. Widok ogdélny komory przygotowania podtoza z wybranymi elementami jej wyposazenia

(dwa ujecia), oraz jej fotografia.

W ramach niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego wykonano testy rownomiernosci
(chropowatosci) powierzchni podtoza Si bombardowanej (oczyszczanej) jonowo, a ich wyniki
zostaty opisane doktadnie w nastepnym Rozdziale niniejszej rozprawy.
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4.2.3 Prézniowa komora procesowa osadzania warstw

Jak wspomniano wczesniej sam proces osadzania warstw wybranych materiatow
potprzewodnikowych w warunkach ultra wysokiej prdézni na wczesniej odpowiednio
przygotowane (oczyszczone) podtoze, z wykorzystaniem metody epitaksji z wigzek
molekularnych (MBE), realizowany jest w prézniowej komorze procesowej (MBE). Jest ona
wykonana ze stali chromowo-niklowej (gatunku 1.4301) w formie cylindrycznej sktadajacej sie
z szeregu potgczonych ze sobg elementéw, co ilustrujg obrazy pokazane na Rys. 4.13.

Q/ Kotnierz gérny

Ekran
kriogeniczny

Widok ogdlny

Ostona przeciw
zabrudzeniom

Giéwny segment
komory

Kotnierz Zrodet
parowania

Rys. 4.13 . Widok ogdlny oraz zespét elementéw sktadowych prézniowej komory procesowej

Gtéwny segment komory to cylinder o $rednicy OD450 mm, do ktdérego dospawano
odpowiednio z géry i dotu dwa faczeniowe kotnierze o srednicy OD520. Z kolej na walcowej
powierzchni gtéwnego segmentu wspawano szereg kotnierzy typu DNCF o réznych srednicach
utozonych w odpowiedniej geometrii.

Do gérnego kotnierza faczeniowego gtéwnego segmentu komory dofgczony jest kotnierz
redukcyjny z rozmiaru OD520 na standard DN 200CF do zamontowania gtéwnego
manipulatora, na ktérym umieszczony jest nosnik z podtozem. Z kolei do dolnego kotnierza
taczeniowe gtdéwnego segmentu dotagczona jest wymienna flansza ze zrédtami parowania.
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W podstawowej wersji komory procesowej flasza zrédet parowania jest wyposazona w:

e siedem portéw do zamontowania siedmiu zrédet parowania (np. komérek efuzyjnych),
wsrod nich to piec portéw DN 40CF oraz dwa porty DN 63CF,

e siedem portéw do zamontowania wag kwarcowych do pomiaru grubosci parowane;j
warstwy w trakcie procesu niezaleznie dla kazdego zrddta par,

e jeden port umieszczony w osi komory do zamontowania pirometru do pomiaru
temperatury podtoza,

e ekran kriogeniczny, ktory zapobiega wzajemnej kontaminacji zrédet parowania.

Nalezy w tym miejscu podkresli¢, ze opisany wyzej wymienny kotnierz zrédet parowania
(komorek efuzyjnych) moze by¢ zastgpiony kotnierzem wyposazonym w inne Zzrddta
parowania np. takie jak magnetron (do rozpylania jonowego), Zzrédto par z wygrzewaniem
bezposrednim w formie tzw. "tédki”, a takze z odparowaniem wigzka elektronowg, ktére
moga by¢ zastosowane do osadzania cienkich warstw innych wybranych materiatéw. Co
kluczowe, prozniowa komora procesowa oprécz manipulatora z nosnikami podtozy
montowanego na gornej flanszy nosnej oraz flanszy zrédet parowania osadzonej na dolnej
flanszy nosnej, posiada w swojej czesci cylindrycznej szereg kotnierzy, do ktérych
zamontowano nastepujgce elementy jej wyposazenia:

e kotnierz DN 200CF do podfgczenia rozdzielacza, do ktérego zamontowane sg: pompa
jonowa typ 400L (CV) 400 I/s DN 160CF firmy Gamma Vacuum z zaworem suwakowym
(model 160CF firmy VAT, pompa kriogeniczna - model CP-8 firmy SHI Cryogenics Group,
oraz tytanowa pompa sublimacyjna produkowanej w firmie PREVAC sp. z 0. 0.,

e kotnierz DN 200CF do podtgczenia drzwi prézniowych wymiennych z oknem optycznym
w standardzie DN 200CF,

e kotnierz DN 63CF do podtgczenia sterowanej pneumatycznie przystony podtoza,

e kotnierz DN 100CF do zamontowania ekranu do detekcji obrazéw w metodzie dyfrakgcji
odbiciowej elektronéw wysokiej energii (RHEED) firmy STAIB Instruments,

e kotnierz DN 63CF do zamontowania zrddta elektronéw 15kV - model RHEED 15 firmy STAIB
Instruments,

e kotnierz DN 40CF do zamontowania referencyjnej wagi kwarcowej wraz z automatycznym
manipulatorem umozliwiajagcym wsuwanie i wysuwanie wagi w miejsce podtoza,

e kotnierze DN 40CF do zamontowania dwdch gtowic prézniowych: ITR 90 firmy Leybold oraz
Bayard-Alpert firmy Troy-Onic, Inc.,

e kotnierz DN 40CF do zamontowania gtowicy analizatora gazéw resztkowych RGA100 firmy
Stanford SRS o zakresie analizowanych mas 1 + 100 amu

Kotnierz DN 100CF do potgczenia komory procesowej z komora przygotowawczg,

Kotnierz DN 100CF do potgczenia systemu z innymi elementami systemu (instalacji) lub do
zamontowania dodatkowego systemu pompowego na bazie pomp turbomolekularnych.
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Warunki bardzo wysokiej suchej ré6zni w komorze procesowej osadzania warstw na poziomie
ponizej 10719 mbara zapewnia zestaw nastepujgcych systeméw pompowych:

e zestaw turbomolekularny na bazie pomp turbomolekularnych HiPace 700 oraz HiSpace 80
firmy PFEIFER, wspodtpracujgcych z suchymi pompami srubowymi prézni wstepnej Scroll
nXDS15i firmy Edwards

e pompa jonowa (jonowo-sorpcyjna) typ 400L (CV) 400 I/s DN 160CF firmy Gamma Vacuum
e pompa tytanowo-sublimacyjna TSP produkowanej w firmie PREVAC sp. z 0. o.
e pompa kriogeniczna - model CP-8 firmy SHI Cryogenics Group

Do sterowania pompg jonowa typ 400L (CV) 400 I/s DN 160CF firmy Gamma Vacuum
wykorzystywany jest zasilacz DIGITEL QPC firmy GAMMA VACUUM (USA), ktorego widok
pokazano na Rys. 4.14.

Rys. 4.14. Widok zasilacza pompy jonowej DIGITEL QPC firmy GAMMA VACUUM.

Zapewnia on mozliwos¢ zasilania do czterech pomp jonowych o predkosci pompowania
wiekszych niz 100 I/s, przy natezeniu pradu na poziomie 125 mA (125 W), z mozliwoscig
zdalnej obstugi poprzez standardowg komunikacje Ethernet, szeregowg, lub opcjonalnie -
Profibus.

Z kolei do sterowania pompga tytanowo-sublimacyjng TSP firmy PREVAC jest wykorzystywany
zasilacz TSPO3-PS firmy PREVAC, ktérego widok pokazano na Rys. 4.15.
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Rys. 4.15. Widok zasilacza pompy tytanowo sublimacyjnej TSP03-PS firmy PREVAC.

Zasilacz TSP03-PS pracuje przy statym pradzie Zzarzenia i charakteryzuje sie wysokag
wydajnoscig do 92%. W zaleznosci od wersji urzgdzenie moze by¢ skonfigurowane do zasilania
pojedynczej pompy lub dwdch pomp na zmiane. Zastosowany nowy design obudowy
poprawia efektywnos$¢ przestrzenng, poniewaz TSPO4 zajmuje tylko 2HU. Co wazne,
urzgdzeniem mozna zdalnie sterowac¢ za pomocga interfejsow RS232/485 lub Ethernet.
Urzadzenie to jest tez wyposazone w funkcje auto-zapisu (zapisuje parametry, ustawienia
wstepne i automatycznie je stosuje po ponownym uruchomieniu).

Pomiar temperatury w pompie kriogenicznej, w zakresie temperatur 1.4K + 800K,
z wykorzystaniem interfejsu szeregowego oraz interfejsu Ethernet, ktére zapewniajg jego
zdalng obstuge. Widok monitora SCM10 pokazano Rys. 4.16
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MENU V¥ A  ENTER SCM-'O

Scientific Instruments

Rys. 4.16. Monitor temperatury kriogenicznej SCM10 firmy Scientific Instruments Inc.

Co rowniez wazne, w srodkowej czesci gtdwnego segmentu komory procesowej, jest jeszcze
m.in. ekran kriogeniczny (ostona) do chtodzenia przestrzeni wewnetrznej przez wprowadzenie
ciektego azotu Nj, ktéry petni role dodatkowej pompy prézniowej obnizajgcej cisnienie
komory procesowe;j.
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Ponadto w komorze procesowej zainstalowany jest dodatkowy ekran petnigcy role
zabezpieczenia (dodatkowej ostony mechanicznej) przed niekontrolowanymi zabrudzeniami,
ktore mogg sie pojawi¢ w trakcie samego procesu osadzania, ktdrg mozna stosunkowo tatwo
wyciggnag¢ w celu usuniecia ewentualnych zanieczyszczen.

Poza wymienionymi i opisanymi skrétowo wczesniej portami prézniowa komora procesowa
posiada szereg dodatkowych portéw, na ktérych zamontowane sg okna prézniowe z warstwa
otowiowg do obserwacji proceséw zachodzacych w jej wnetrzu oraz dodatkowo przystong
pneumatyczng w celu zabezpieczenia okien przed zaparowaniem. Warstwa ofowiowa na
oknach prézniowych jest konieczna ze wzgledu na to, ze zastosowane zrédto elektronéw duzej
mocy dla metody RHEED emituje szkodliwe promieniowanie elektromagnetyczne.

Co kluczowe, wszystkie w/w porty utozone sg w prdziniowej komorze procesowej
w odpowiedniej geometrii tak zeby mozliwe byto nanoszenie cienkich warstw, ich kontrola
oraz wytworzenie odpowiedniego poziomu proézni.

Ogdlny widok prézniowej komory procesowg wraz z gtéwnymi elementami jej wyposazenia
pokazano na Rys. 4.17.

Manipulator podtoia Pompa sublimacyjna TSP

Pompa jonowa 400L (CV) 400 I/s

Ekran RHEED z kamera
ccb

Zawor suwakowy DN160CF
Drzwi prézniowe Pompa kriogeniczna

pompowane roznicowo o w o .
Giowica jonizacyjna

Bayard-Alperta

Rreyslond podlaza Analizator gazow

resztkowych RGA100

Referencyjny kwarcowy

Czujnik obecnosci miernik grubosci warstwy

podioza .
Wilot/wylot ciektego azotu
Pompa turbhomolekularna

Kamera obserwacyjna typ Hipace 400

Pompa turbomolekularna
Hipace 80
Zrédto
elektronow
RHEED

Rys. 4.17. Prézniowa komora procesowa wraz z gtéwnymi elementami jej wyposazenia.

Pirometr

Co wazne, gtdwne elementy wyposazenia (oprzyrzagdowania) prézniowej komory procesowej
opisano szczegotowo ponizej w kolejnych fragmentach tego podrozdziatu.
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4.2.4 Innowacyjny, oryginalny manipulator podtoza

Podobnie jak w przypadku komory zatadowczej, w prozniowej komorze procesowej
wykorzystuje sie zaprojektowany i wykonany, w ramach realizacji tego projektu doktoratu
wdrozeniowego, oryginalny prototypowy manipulator z nosnikiem podtoza do osadzania
warstw wybranych materiatow potprzewodnikowych w warunkach bardzo wysokiej prézni.
Charakteryzuje sie on zdolnoscig m.in. do przechwytywania nos$nika z podtozem, na ktérym
osadzany jest materiat, jego przemieszczania w przestrzeni komory prézniowej w trzech
kierunkach —wzdtuz osi (X=+/-12,5mm, Y=+/-12,5 mm, oraz Z= 150 mm) a takze do ciggtego
obrotu wokoét osi prostopadtej do nosnika z podtozem. Jest to mozliwe dzieki innowacyjnej
konstrukcji stacji przechwytujgcej, do ktorej nosnik z podtozem wsuwany jest od dotu, podczas
gdy od géry mozina bylo umiesci¢ dodatkowo modut grzania oporowego podtoza oraz
umozliwi¢ grzanie podtoza z wykorzystaniem szerokiej wigzki lasera. Stacja przechwytujaca
nos$nik z podtozem przedstawiona zostata na Rys. 4.18

Kierunek ciggtego
obrotu podtoza

Rys. 4.18. Stacja przechwytujgca manipulatora z nosnikiem i podtozem.

W nawigzaniu do informacji powyzej nalezy podkresli¢ w tym miejscu, ze zastosowana szeroka
wigzka lasera umozliwia podgrzanie podtoza do temperatury 920 °C natomiast modut grzania
oporowego umozliwia podgrzanie podtoza do temperatury 1200 °C w trakcie obrotu, co jest
mozliwe dzieki zastosowaniu mechanizmu umozliwiajgcemu wysuniecie sie modutu grzania
oporowego znad podfoza w celu uruchomienia grzania laserowego. Rozwigzania
konstrukcyjne wygrzewania oporowego i laserowego podfoza przedstawiono na Rys. 4.19
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wigzka laserows oporowg
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podioza Grznika SiC oporowego

Laser diodowy

Rys. 4.19. Dwie mozliwosci wygrzewania podtoza na nosniku manipulatora.

Co wazne, zastosowanie szerokiej wigzki laserowej umozliwia réwnomierne podgrzanie
podtoza o srednicy 2" w bardzo krotkim czasie rzedu kilku sekund do temperatury 920°C.
Bardzo duzg zaletg takiego sposobu wygrzewania podtfoza jest réwniez brak zewnetrznego
pola magnetycznego, ktdre pojawia sie zawsze podczas grzania oporowego podtoza w wyniku
przeptywu pradu elektrycznego przez element oporowy.

W nawigzaniu do informacji powyzej do wygrzewania laserowego podfoza wykorzystuje sie
laser diodowy o mocy 950 W i dtugosci fali 808 nm — model Vertical Homogenizer, Water-
Cooled Diode Laser Stack firmy DILAS The diode laser company), z odpowiednim uktadem
soczewkowym jest zamocowany na kotnierzu DN 63CF wspawanym pod katem 15 stopni do
gtownego kotnierza DN 250CF manipulatora co zapewnia uzyskanie réwnomiernej szerokiej
wigzki swiatta.

Ponadto, co réwniez jest istotne, pomiedzy kotnierzem DN 63CF, a laserem zamontowano
okno prézniowe ze szktem przepuszczajgcym dtugosc fali lasera 808 nm, przystone sterowang
pneumatycznie zamocowang na dwunozowym kotnierzu DN 63CF oraz element nastawczy
wigzki lasera tzw. justownik, ktéory ma mozliwos¢ katowego odchylania wigzki lasera

w zakresie +/-3 © naprowadzajac jg na srodek podtoza.

Nastepng kluczowg informacjg jest to, ze opracowany manipulator jest sterowany przez
serwonapedy, dzieki czemu ma mozliwos¢ pracy w trybie w petni zautomatyzowanym. Jego
konstrukcje szczegétowo pokazano na Rys. 4.20.

Jak wida¢ na powyzszym obrazie, konstrukcje manipulatora mozna podzieli¢ na dwie czesci,
tzn. na jego czes$ci atmosferyczng oraz czes¢ prozniowa, ktére rozdziela kotnierz DN 250CF.
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Rys. 4.20. Widok szczegétowy manipulatora z nosnikami podtoza.

Po stronie atmosferycznej znajduje sie port z kotnierzem DN 100CF wspawany prostopadle do
kotnierza DN 250CF. Na tymze kotnierzu zamontowano takze modut translacji (przesuwania)
nos$nika z podtozem w kierunkach X, Y, Z w potgczeniu z obrotem w dwdch kierunkach R1, R2
oraz kotnierz DN 63CF, wspawany pod kagtem 15°, wyposazony w laser diodowy i wszystkie
opisane wczesniej elementy posrednie.

Na gtéwnym kotnierzu DN 250CF manipulatora zainstalowane s niezbedne przepusty
elektryczne do wspotpracy z elementami wyposazenia wewnetrznego, tzn.:

e przepusty pragdowe do zasilania grzatki oporowej,
e przepusty termoparowe do pomiaru temperatury grzatki oporowe;j.

Na tym gtéwnym kotnierzu DN 250CF manipulatora sg rowniez dodatkowo wspawane
cylindryczne kanaty wodne do chfodzenia stacji odbiorczej podczas grzania, aby zapobiec
nadmiernemu jej nagrzewaniu.
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4.2.5 Laser diodowy do wygrzewania podtoza

Jak wspomniano wczesniej, innowacyjny manipulator podfoza jest wyposazony opisany
wczesniej laser diodowy firmy DILAS - The diode laser company, pokazany na

Rys. 4.21, o nastepujacych parametrach uzytkowych:

. moc wyjsciowa 950 W

. dtugosc fali 808 nm

° wymiary wigzki jednorodnej w odlegtosci 62mm od optyki formujgcej 12x12mm
. Jednorodnos¢ definiowana jako :

1 — (Imax — Imin)/(Imax + Imin) > 90%
gdzie: | - Intensywnos¢ wigzki laserowej

Rys. 4.21.Widok lasera diodowego - Vertical Homogenizer Water-Cooled Diode Laser Stack firmy DILAS
The diode laser company

Co istotne, na potrzeby innowacyjnego manipulatora podtoza, w ramach realizacji niniejszego
doktoratu wdrozeniowego, zostata opracowana przez firme Eurotek International Sp. z o.o.
specjalna optyka transformujgca jednorodng wigzke 12x12mm (62mm od lasera) do wigzki
50x50 mm na odlegtosci 500 mm od lasera, z uzyciem obiektywu o zmiennej ogniskowe;.
Schemat dziatania takiego uktadu przedstawia Rys. 4.22.
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Optyka formowania Czesc atmosferyczna Czeéé prézniowa
WIQkal 150 mm | 300 mm 500 mm

Laser 808 nm 950W Obraz wigzki jednorodnej  gpjektyw o zmiennej Obraz wtérny powiekszony za
12x12 [mm] ogniskowej obiektywem zmiennoogniskowym

Rys. 4.22. Schemat dziatania uktadu grzania podtoza zastosowanym laserem diodowym.

4.2.6 Uktad pomiaru temperatury podtoza

W opracowanym i wykonanym w ramach realizacji niniejszego projektu doktoratu
wdrozeniowego systemie bardzo wysokiej prézni do osadzania w prézniowej komorze
procesowej wybranych materiatéw poétprzewodnikowych na wczesniej, odpowiednio
przygotowanym podtozu do pomiaru jego temperatury w trakcie m.in. samego osadzania
zastosowano dwa podejscia zalezne od sposobu uzytego zrddta grzania.

W przypadku grzania podtoza za pomoca szerokiej wigzki lasera pomiar temperatury podtoza
Si jest mozliwy tylko przy uzyciu zamontowanego od dotu komory pirometru - model IMPAC
IS 12-SI firmy Advanced Energy, dziatajgcym w przedziale widmowym podczerwieni w zakresie
0.7 + 1,1 um, posiadajgcym obiektyw zmiennoogniskowy 385 + 1126 mm i pozwalajgcym na
pomiar temperatury podtoza Si w przedziale 400 + 1300 °C. Pirometr ten jest zamontowany
od spodu komory procesowej na specjalnie do tego celu wykonanym porcie 40CF
zaopatrzonym w odpowiednie okno prdéziniowe, ktére ma przepuszczalnos¢ optyczng
w identycznym przedziale widmowym jak sam pirometr, przystone oraz specjalnie
skonstruowany i wykonany na potrzeby tego projektu wdrozeniowego uchwyt, ktéry
umozliwia precyzyjne przemieszczanie wigzki pirometru wzdfuz trzech osi podtoza
umieszczonych co 60°, przy czym odlegtos¢ soczewki pirometru do podfoza wynosi 503 mm.

Schemat uktadu pomiaru temperatury podtoza Si pirometrem, oraz fotografie pirometru
zamontowanego w systemie, a takze jego uktad detekcji sygnatu IMPAC IS 12-Si firmy Advaced
Energy (USA), pokazano na Rys. 4.23.
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Rys. 4.23. Schemat uktadu pomiaru temperatury podtoza Si pirometrem na kotnierzu nosnym komory,
jego lokacja w komorze prézniowej, oraz widok oprzyrzgdowania (detektora) pirometr IMPAC
IS12-Si firmy Advaced Energy (USA).

Ukfad ten jest z jednej strony przystosowany do pomiaru temperatury podtozy Si w celu
precyzyjnej kalibracji termopary znajdujace] sie nad grzatka, a z drugiej - do niezaleznego
sprawdzenia rownomiernosci temperatury wygrzewania podtoza Si zaréwno przy uzyciu
grzatki oporowej jak i szerokiej wigzki laserowej

Z kolei w przypadku grzania podtoza Si za pomocg modutu grzatki oporowej pomiar
temperatury jest mozliwy zaréwno za pomocg pirometru, jak to opisano powyzej, ale réwniez
przy pomocy termopary typu C, ktdérej sygnat napieciowy odczytywany jest za pomoca
zasilacza HEAT3-PS firmy PREVAC sp z 0.0. umieszczonego w szafie sterowniczej opisanego
w dalszej cze$ci rozprawy. Parametry temperatury moga by¢ réwniez odczytywane
W oprogramowaniu Syntesium.
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Jak to wida¢ na schemacie pokazanym na Rys. 4.24. termopara w module grzejnym jest
umieszczona nad grzatka oporowg w takiej samej odlegtosci jak podtoze pod grzatka, ktore
moze by¢ podgrzewane z wykorzystaniem opisanego w dalszej czesci rozprawy zasilacza
HEAT3-PS firmy PREVAC. Zatozono, ze temperatura nad grzatka jest zblizona do temperatury
pod grzatka, gdzie umieszczone jest samo podtoze.

Punkt pomiaru
temperatury termopara
typu C nad grzatka

Zasilacz HEAT3-PS
firmy PREVAC

Grzatka
oporowa

Punkt pomiaru temperatury
podtoza Si pirometrem

Rys. 4.24. Schemat pomiaru temperatury podtoza Si termoparg, wraz z zasilaczcem HEAT-PS do
wygrzewania tego podtfoza.
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4.2.7 Niskotemperaturowa komorka efuzyjna - model EF40LT1

W ramach realizacji niniejszego projektu wdrozeniowego dotyczacego opracowania oraz
wykonania moduftowego systemu do osadzania warstw pétprzewodnikowych, po dogtebnej
analizie dostepnej literatury dotyczgcej budowy typowych komérek efuzyjnych, zwtaszcza
pracy przeglagdowe] [23], [22] bazujgc na doswiadczeniach wiasnych firmy PREVAC w tym
zakresie, zaprojektowano i wykonano prototyp niskotemperaturowej komorki efuzyjnej jako
Zzrodta par dla materiatdw o wysokiej preznosci par juz przy niskiej temperaturze topnienia,
np. As, In, Sb, Ba i Bi. Jej konstrukcje, z gtdwnymi elementami sktadowymi. pokazano Rys. 4.25.

N
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Rys. 4.25. Widok prototypu niskotemperaturowej komérki efuzyjnej EF40LT1, wraz z jej gtdwnymi
elementami sktadowymi.

Jak to widac¢ na Rys. 4.25 niskotemperaturowa komodrka efuzyjna EF 40LT1 jest osadzona na
kotnierzu DN 40CF. W swojej czesci prozniowej (wewnetrznej) ma Srednice zewnetrzng na
poziomie 35 mm i jest wyposazona w standardzie w tygiel, najczesciej z pirolitycznego azotku
boru PBN, ale moze by¢ on rowniez wykonany z tréjtlenku glinu Al;Os lub z kwarcu SiO,
w zaleznosci od rodzaju parowanego materiatu. Jego objetos¢ wewnetrzna na wypetnienie
osadzanym materiatem wynosi 5 cm?3.
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Do podgrzewania samego tygla do okreslonej temperatury w zakresie temperatury 100 + 1000
°C (przy jej stabilnosci na poziomie +/-0,1 °C), niezbednej do uzyskania efektu efuzji materiatu
stuzy grzatka oporowa z drutu wolframowego (W). Ponadto, sam tygiel z grzatkg otulony jest
ptaszczem wodnym wykonanym ze stali nierdzewnej zapewniajgcym dobre chtodzenie,
szczegoblnie w zakresie niskich temperatur powyzej 100 °C, co jest kluczowe dla stabilizacji
temperatury pracy. Co wazne, od spodu tygla zamocowana jest termopara typu K do pomiaru
temperatury samego tygla w procesie efuzji.

Widok w/w niskotemperaturowej komorki efuzyjnej oraz jej konstrukcje wraz
z wymiarami gtownych elementéw sktadowych pokazano Rys. 4.26.
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Rys. 4.26. . Widok niskotemperaturowej komérki efuzyjnej EF 40LT1, wraz z wymiarami jej gtdwnych
elementow.

Niskotemperaturowa komérka efuzyjna EF 40LT1 zastosowana w komorze procesowej
modutowego systemu do osadzania warstw potprzewodnikowych wspodtpracuje bezposrednio
z zasilaczem HEAT3-PS firmy PREVAC, ktory stuzy do podgrzewania rezystancyjnego grzatki
oporowej komoérki efuzyjnej. Jego widok pokazano Rys. 4.27.

Rys. 4.27. Widok zasilacza HEAT3-PS firmy PREVAC.
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Zasilacz HEAT3-PS jest wyposazony m.in. w regulator temperatury PID, co pozwala na
precyzyjne sterowanie i kontrole temperatury probki, na podstawie ustawionego punktu
odniesienia, co moze zapobiec przegrzaniu prébki poprzez ustawienie ograniczen napiecia
i pradu, i tym samym moze zapobiec jej uszkodzeniu. Ponadto, jednostka jest wyposazona
w funkcje automatycznego zapisywania, ktéra umozliwia zapamietywanie ustawionych
parametréow oraz ich automatyczne stosowanie po ponownym uruchomieniu urzgdzenia.

Do gtoéwnych funkcji uzytkowych zasilacza HEAT3-PS naleza:
e podwdjny tryb ogrzewania: rezystancyjny lub bombardowaniem wigzka elektrondw,
e szeroki zakres pomiaru temperatury (1,4 + 247 K),

e kontrola manualna lub sterowanie temperaturg przy uzyciu PID (poprzez punkt
odniesienia i rampe), w celu optymalizacji parametréw samego procesu PID,

e rdzine rodzaje czujnikédw temperatury: termopary K/C/E/N lub diody Pt,

e wielokrotne wejscia/wyjscia (10 cyfrowych/4 analogowych) - indywidualnie
programowalne,

e wysoka rozdzielczos¢ (16-bitowe wejscia/wyjscia analogowe, precyzja 0,1 K),

e jeden kanat préozniowy dla aktywnych czujnikdw pomiaru prézni,

e funkcja sterowania przestonami do dwadch przeston (np. zrédta lub manipulatora),
e dla wersji z podwdjnym modutem DC jest jedna przestona na kanat,

e modut wykreslania wykresow 2D w czasie rzeczywistym,

e mobilne rozwigzania umozliwiajgce zdalny dostep i sterowanie,

e opcje menu dostosowane do indywidualnych potrzeb (dla wiekszej efektywnosci).

Co kluczowe, przy uzyciu w/w niskotemperaturowej komérki efuzyjnej pracujacej w komorze
procesowej prototypowego modutowego systemu do osadzania warstw potprzewodnikdw,
przeprowadzono procesy osadzania metoda RGVO pierwszych warstw tréjtlenku indu In;03
o grubosci odpowiednio 15 nm oraz 20 nm na wczesniej przygotowanym podtozu Si.
Metodologie tego procesu doktadnie opisano w Rozdziale 5.
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4.2.8 Dwustrefowa komoarka efuzyjna - model EF40DF1

W ramach realizacji niniejszego projektu wdrozeniowego, po dogtebnej analizie dostepnej
literatury dotyczacej budowy typowych komérek efuzyjnych, oraz bazujac na doswiadczeniach
firmy PREVAC w tym zakresie, zaprojektowano i wykonano réwniez prototyp dwustrefowej
komorki efuzyjna EF40DF1 jako zrddta par dla materiatow o niskiej preznosci par przy wysokiej
temperaturze topnienia takich jak m.in.: Ga, Al, Si, Be, Cu, Ad, Au itp.

Co kluczowe, dwustrefowa komodrka efuzyjna EFA0DF1 jest wyposazona w dwie niezalezne
grzatki wykonane z wolframu (W), dzieki temu moze ona pracowac w tzw. trybie ,hot lip” czyli
ma mozliwosci zwiekszenia temperatury przy wylocie z samego tygla, zapobiegajgc w ten
sposob nadmiernemu gromadzeniu sie materiatu parowanego w tym miejscu. Co rowniez
wazne, moze ona pracowa¢ w zakresie temperatur 250 + 1400 °C (przy stabilnosci
temperaturowej na poziomie +/-0,1 °C). Tygiel o pojemnosci 5 cm® jest w standardzie
wykonany z pirolitycznego azotku boru PBN, ale moze by¢ on réwniez wykonany z tlenku glinu
Al;03 lub z kwarcu SiO3, w zaleznosci od rodzaju parowanego materiatu.

Sama dwustrefowa komdrka efuzyjna EF 40LT1 jest osadzona na kotnierzu DN 40CF. Srednica
zewnetrzna jej czesci prozniowej wynosi 35 mm, w ktdrej znajduje sie w/w tygiel z grzatka
oddzielony od chtodzonego woda korpusu miedzianego kilkoma warstwami ekranu
wykonanego z tantalu. Temperatura tygla mierzona jest w dwdch miejscach, tzn. w jego dolnej
i gornej czesci, za pomocg termopary typu C. Obraz dwustrefowej komorki efuzyjnej wraz z
wymiarami jej gtdwnych elementéw pokazano na Rys. 4.28.
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Rys. 4.28. Widok dwustrefowej komorki efuzyjnej EF40DF1, wraz z wymiarami jej gtdwnych
elementow.

Podobnie jak w przypadku niskotemperaturowej komaorki efuzyjnej EF 40LT1 réwniez dwu-
strefowa komodrka efuzyjna EF40DF1 wspotpracuje z opisanym wczesniej zasilaczem - model
HEAT3-PS, ale z uzyciem funkcji ,dual heat”, dzieki ktérej mozliwe jest zasilanie i pomiar
temperatury dwoch stref grzejnych oddzielnie.
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4.2.9 Mikrowaga kwarcowa do pomiaru grubosci (szybkosci) osadzanych warstw

Do pomiaru grubosci osadzanych warstw wybranych materiatéw potprzewodnikowych na
wczesniej przygotowanym podtozu Si wykorzystywana jest tzw. mikrowaga kwarcowa (QMC-
ang. Quartz Mass Controller). Jej idea polega na tym, Zze krysztat (okragta ptytka) kwarcu
o okreslonej orientacji z naniesionymi ztotymi elektrodami, jak to ilustruje obraz na Rys. 4.29,
jest wprawiany w S$cinajgce drgania mechaniczne przez zewnetrzny oscylator do swojej
bazowej (pierwotnej) czestotliwosci wtasne;.

Rys. 4.29. Okragta ptytka kwarcowa z naniesionymi ztotymi elektrodami.

Po osadzeniu sie warstwy materiatu na powierzchni kwarcu (wagi kwarcowej) zachodzi
naturalna zmiana (obnizenie sie) czestotliwosci jego drgan wtasnych, ktéra jest proporcjonalna
do grubosci naniesionego materiatu. Takie wagi kwarcowe sg produkowane w firmie PREVAC.

Kazda waga kwarcowa jest wyposazona w przystone, sterownik pneumatyczny do jej
sterowania (przemieszczania), przepusty elektryczne (prgdowe) oraz cylindryczne rurki cieczy
chtodzacej, jest osadzona jest na flanszy prozniowej DN 40CF, jak to pokazano na Rys.4.30.

Co kluczowe, w prozniowej komorze procesowej, opracowanego w ramach realizacji
niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego, systemu do nanoszenia warstw materiatéw
potprzewodnikowych, istnieje mozliwos¢ zainstalowania 8 mikrowag kwarcowych. Pierwszg
z nich jest tzw. mikrowaga referencyjna (odniesienia), ktéra jest osadzona bezposrednio na
przesuwie ze sterowanym serwonapedem, jak to pokazano na Rys. 4.31 , co umozliwia jej
wprowadzenie do srodka komory procesowej w miejsce uprzednim wycofanego podtoza.
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Ptytka Sitownik pneumatyczny do
kwarcowa sterowania przystong

WiIot cieczy
chtodzacej

Przystona

Flansza prézniowa
DN40CF Wylot
Ztacze cieczy

pradowe

Rys. 4.30. Podstawowe elementy skladowe mikrowagi kwarcowej.

Liniat z Czujniki
podziatka krarncowe

Serwonaped

Czujnik referencyjny

Rys. 4.31. Referencyjna mikrowaga kwarcowa z przesuwem sterowanym serwonapedem.

Pozostate mikrowagi kwarcowe zostaty zainstalowano nad kazdym ze zrédet parowania

(komorek efuzyjnych) zamontowanych w komorze procesowej, dzieki czemu jest mozliwa

kontrola narostu grubosci warstwy osadzanej na podtozu dla kazdego Zrédta osobno i tym

samym szybkosci ich osadzania juz w trakcie tego procesu, ale po ich wczesniejszej kalibracji,

z wykorzystaniem w/w wagi referencyjnej, co ilustruje schemat pokazany na Rys. 4.32.
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Mikrowaga do pomiaru
grubosci warstwy w trakcie proce§u Referencyjna

mikrowaga
kwarcowa

Rys. 4.32. Rozmieszczenie mikrowag kwarcowych w komorze procesowej dla kazdego zrédta par -
komarek efuzyjnych.

Sam proces pomiaru grubosci osadzanych warstw (szybkosci ich osadzania) jest kontrolowany

tzw. monitorem (kontrolerem) grubosci - TMC 13 firmy PREVAC, ktérego widok pokazano na

Rys. 4.33.
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Rys. 4.33. Widok kontrolera grubosci (szybkosci) osadzania warstw TMC 13 firmy PREVAC.

Kontroler grubosci TMC13 jest wyposazony w sze$¢ wejs¢ (gniazd) do podtgczenia do szesciu
mikrowag kwarcowych (miernikow grubosci warstw), dla szesciu réznych materiatéw,
z indywidualnie konfigurowalnymi parametrami osadzania, oraz dwa dodatkowe gniazda do
podtgczenie odpowiednich gtowic wybranych miernikow prézni. Urzadzenie to jest
wyposazone w 7-calowy wyswietlacz TFT, ktéry umozliwia tatwg obstuge urzadzenia.

Co kluczowe, szybki i precyzyjny proces kontroli procesu osadzania warstw jest sterowany
procesorem DSP, co zapewnia z jednej strony wysokg doktadnos¢ i stabilnos¢ pomiarow
a z drugiej - umozliwia tatwg i zaawansowang konfiguracje samego urzadzenia.
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4.2.10 Dyfraktometr elektronéw odbitych wysokiej energii (RHEED)

Jest urzadzeniem wykorzystywanym w metodzie dyfrakcji odbiciowej wysokiej energii RHEED.
Sama metoda RHEED polega na tym, ze wigzka elektrondw wysokiej energii padajac na
powierzchnie krysztatu pod niewielkim katem (zwykle < 3°, aby unikngé¢ niekorzystnego jej
wnikania w giab krysztatu) ulega ugieciu (dyfrakcji) na atomach powierzchni krysztatu (sieci
krystalicznej), (podobnie jak na siatce dyfrakcyjnej), tworzac na ekranie fluorescencyjnym
obraz dyfrakcyjny, ktory mozna dodatkowo zarejestrowac na detektorze, np. w kamerze CCD.

Idee metody do obserwacji procesu osadzania warstw na wybranym podtozu np. w komorze
procesowej MBE ilustruje uproszczony schemat pokazany na Rys. 4.34 .

KOMORA PROCESOWA MBE

[ l B
_ g
Warstwa - podioze na g ]
nosniku manipulatora L g
Dzialo Padajaca Ugiete S Detektor wiazek
elektronowe wiazka wiazki gt ugietych
RHEED _ elektronowa .« elektronowe
/ ) > == {\ O\ Waziernik
7 ms\\ (okno)
/ N
// \\ \\
/ N\ N
A«\% N4
P
&7

Komorki efuzyjne

Rys. 4.34. Idea metody RHEED w komorze procesowej MBE do kontroli (obserwacji) procesu osadzania
warstw pétprzewodnikowych.

Co kluczowe, metoda RHEED, na podstawie analizy otrzymanego obrazu dyfrakcyjnego
pozwala na weryfikacje struktury krystalicznej (atomowej) powierzchni materiatéw, w tym

zaréwno podtoza jak i osadzanej na nim warstwy.

Szczegdty metody detekcji obrazéw dyfrakcyjnych oraz analizy uzyskanych informacji opisano
doktadniej w kolejnym rozdziale niniejszej rozprawy.
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Do sterowania procesem pomiarowym w metodzie RHEED bezposrednio do kontroli procesu
osadzania warstw wybranych materiatéw pétprzewodnikowych metoda epitaksji z wigzek
molekularnych (MBE) na wczesniej przygotowanym podtozu realizowanego w ramach
niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego jest wykorzystywany zasilacz (sterownik) —
model (RHEED POWER SUPPLY) firmy Stain Instruments (USA).

Zasilacz RHEED POWER SUPPLY zapewnia przede wszystkim kontrole pracy dziafa
elektronowego wysokiej energii, wraz z mozliwoscia wyswietlania na odpowiednich
wyswietlaczach cyfrowych ustawier natezenia pradu katody (zarnika) oraz odpowiednio
natezenia prad i energii padajgcej wigzki elektronowej. Jego widok pokazano na Rys. 4.35.

Max filament current 1,55A

Max.HV voltage 15kV

......

Rys. 4.35. Widok zasilacza (sterownika) dyfraktometru RHEED - model RHEED POWER SUPPLY firmy
Stain Instruments (USA).
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4.3 Dodatkowe elementy wyposazenia systemu (instalacji)
4.3.1 Uktady sterowania praca wybranych elementéw systemu

Opracowany i wykonany w ramach realizacji niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego
modutowy system do nanoszenia warstw wybranych materiatéw potprzewodnikowych jest
systemem w petni zautomatyzowanym, z wykorzystaniem sterownikéw PLC, panelu HMI oraz
odpowiednio dedykowanego oprogramowania. Stuzy on réwniez do zbierania i akwizycji
otrzymanych danych doswiadczalnych.

Schemat ideowy uktadow sterowania pracg elementéw systemu przedstawiono na Rys.4.36.

Komponenty A * System sterujagcy TANGO
> Elektronika |«
«  Komérki efuzyjne le Komputer przemystowy
* Mierniki prézni e Zasilacze = 1
* Grzatka oporowa » kontrolery § v
; 53 .
manipulatora S Switch
*  Pompa tytanowo Elementy ] —
p—
sublimacyjna systemu t
* Kwarcowe mierniki grubosci o _ .
e Sterowniki PLC |«
* Zrddto jonow «  Uklady pompowe > Komputer
* Pompa jenowe + Zawory pneumatyczne 1 .
*  Wygrzewanie systemu . ¢ Synthesium

* Zawory wodne

A 4
* serwonapedy

HMI
(Human Machine interface)

* sterowanie

Rys. 4.36. Schemat ideowy sterowania systemu - instalacji do osadzania cienkich warstw materiatow
potprzewodnikowych.

Jak to widaé na schemacie ideowym pokazanym na

Rys. 4.36 jednym z jego podstawowych elementdow jest panel sterowania HMI, ktory jest
wykorzystywany do kontroli aktualnego stanu pracy poszczegdlnych elementdw modutowego
systemu do osadzania warstw potprzewodnikowych oraz do ich sterowania. Jest on
przytwierdzony do szafy sterowniczej umieszczonej bezposrednio przy systemie poprzez
ruchome ramie, jak to wida¢ na Rys. 4.37. Z kolei sam Panel HMI z menu uzytkownika
pokazano na Rys. 4.38 .
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Rys. 4.37. Widok ogdlny kompletnego modutowego systemu do osadzania warstw wybranych
materiatow potprzewodnikowych wraz z szafami sterowania oraz panelem sterowania HMI.
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chtodzenie

wyzwalacze sterowanie przystonami

Rys. 4.38. Elementy sktadowe panelu sterowania HMI z menu uzytkownika.
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Co kluczowe, za pomocg panelu HMI mozliwe jest:

otwieranie i zamykanie zaworéw,
wtaczanie i wytgczanie pomp prézniowych z zachowaniem odpowiedniej logiki dziatania
oraz zapowietrzanie komor,

wtaczanie i wytgczanie chtodzenia wodg oraz przedmuch wody chtodzacej z komponentéw
takich jak:

. komora przygotowawcza

= chtodzona przystona podtoza

] manipulator podtoza komory procesowej
= laser diodowy

] komorki efuzyjne

= mikrowagi kwarcowe.

wigczanie i wytgczanie przeptywu gazu do zZrédta jondw umieszczonego w komorze
przygotowawczej oraz ustawianie wartosci przeptywu gazu,

otwieranie i zamykanie przeston sterowanych pneumatycznie,
sterowanie serwonapedami manipulatorow,

transferowania nosnika z podtozem.

Ponadto panel HMI zapewnia mozliwos¢ odczytu informacji dotyczgcych:

aktualnego poziomu prdézni w komorach oraz statusu poszczegdlnych pomp prézniowych
oraz zaworow,

aktualnego stanu chtodzenia poszczegdlnych komponentéw,
aktualnego stanu wyzwalaczy (INTERLOCK),

poziomu prozni i wartosci przeptywu gazu podczas pracy zrédta jondw w komorze
przygotowania podtoza,

aktualnego statusu przeston,

aktualnego statusu serwonapedow.

Istotnym elementem wyposazenia systemu (instalacji) jest rowniez uktad sterujgcy procesem

osadzania cienkich warstw wybranych materiatow potprzewodnikowych w prozniowej

komorze procesowej MBE, z wykorzystaniem programu Synthesium firmy PREVAC.

Gtéwny ekran oprogramowania pokazano na Rys. 4.39.
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Rys. 4.39. Gtéwny ekran oprogramowania Synthesium do sterowania procesem osadzania warstw.
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Co istotnie wazne, oprogramowania Synthesium zapewnia przede wszystkim mozliwos¢:
e zdalnego sterowania systemem,

¢ archiwizacji oraz akwizycja danych,

e obserwacji aktualnego statusu pracy systemu,

e tworzenia wykresow w czasie rzeczywistym,

e personalizacji ustawien roboczych.

4.3.2 Uktad sterowania pneumatycznego wybranych elementéw instalacji

W celu zapewnienia automatycznej pracy wybranych elementéw modutowego systemu do
osadzania warstw wybranych materiatéw potprzewodnikowych zostata opracowana
i wykonana specjalna instalacja, ktéra zapewnia mozliwos¢ sterowania nastepujgcymi
komponentami:

e przystony na okna prdzniowe sterowane pneumatycznie,

e przystony komoérek efuzyjnych,

e przystony kwarcowych miernikéw grubosci warstwy,

e przystony manipulatorow.

4.3.3 Uktad chtodzenia wodnego wybranych elementéw instalacji

Z kolei, w celu zapewnienia odpowiedniego chtodzenia wybranych elementéw modutowego
systemu do osadzania warstw wybranych materiatow pdtprzewodnikowych, zostata
opracowana i wykonana specjalna instalacja, ktéra zapewnia mozliwos¢ chtodzenia
nastepujacych jej komponentéw:

e komory przygotowawczej,

e kwarcowych miernikdw grubosci warstwy w komorze procesowe;j,

e komorek efuzyjnych w komorze procesowej,

e stacji przechwytujgcej manipulatora podtoza.

Co wazne, uktad chtodzenia wodnego ma ponadto wbudowany system przedmuchu wody
chtodzacej, ktory stuzy do usuniecia wody z komponentéow w celu zapobiezenia zagotowania
sie wody podczas wygrzewania systemu lub w celu serwisowania komponentow.

Ponadto uktad chtodzenia jest wyposazony réwniez w uktad zawordéw dfawigcych wraz
z przeptywomierzami do precyzyjnego ustawienia wartosci przeptywu wody przez okreslone
komponenty. Przeptywomierze wody sg wyposazone w czujniki Halla, dzieki ktérym jest
mozliwa kontrola przeptywu z poziomu komputera, oraz dodatkowo zaimplementowanie
koniecznych zabezpieczen. Opracowane uktady, ktorych widok pokazano na Rys. 4.40, zostaty
umieszczony z tytu systemu w specjalnej metalowej skrzyni, w ktdrej znajduje sie szereg
zaworéw elektromagnetycznych do wody, przeptywomierzy, kolektorow wodnych, wysp
zaworowych do pneumatyki oraz reduktorow powietrza. Wszystkie te elementy sg ze soba
logicznie potgczone wedtug specjalnie opracowanych do tego celu schematéw, ktére
zataczono w koricowej czesci niniejszej rozprawy.
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Rys. 4.40. Widok uktadéw sterowania pneumatycznego oraz chtodzenia wodnego.
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4.3.4 Uktad wygrzewania elementéw czesci prozniowej systemu (instalacji)

Poza opisanymi wczes$niej w tym podrozdziale wybranymi elementami wyposazenia systemu
(instalacji) osadzania warstw wybranych materiatéw pétprzewodnikowych, w tym uktadami
ich sterowania, zostat on tez wyposazony w innowacyjny system wygrzewania zewnetrznego
wybranych elementéw czesci prozniowej instalacji, w tym zwtaszcza komér prézniowych. Jego
gtownym celem jest zapewnienie mozliwosci usuniecia z wewnetrznych $cian komor
prozniowych oraz osadzonych w ich wnetrzu elementdéw ich wyposazenia, zanieczyszczen
gtéwnie gazéw resztkowych, bedacych wynikiem wczesniejszego kontaktu tych komoér
prozniowych z atmosferg. Mogg one by¢ niekorzystnie uwalniane z ich Scianek pod wptywem
podwyzszonej temperatury, jaka moze sie pojawi¢ w ich wnetrzu np. w trakcie np.
zachodzgcych procesow technologicznych. Co kluczowe, ich wczesniejsze usuniecie przyczynia
sie zwykle do istotnej poprawy poziomu proézni koncowej w tych komorach. Co wazne,
opracowany system wygrzewania zapewnia mozliwos¢ wygrzewania catego modutowego
systemu osadzania. Sktada sie on z trzech niezaleznych, tatwo demontowalnych grzatek
spiralnych o mocy 400 W kazda, przeznaczonych do wygrzewania kolejnych komor
prozniowych osadzonych na wspdlnym stelazu, co pokazano na Rys.4.41.

Demontowalna
ramka na namiot
(ostone termiczng)

~ 3

Blat izolacyjny ﬂ

Grzatka 1

Rys. 4.41. Widok ogdlny instalacji do osadzania struktur warstwowych wybranych materiatéw
potprzewodnikowych z trzema grzatkami spiralnymi do niezaleznego wygrzewania kolejnych komoér
prézniowych.

Co istotne, wszystkie grzatki sg zasilane z wykorzystaniem jednostki sterujgcej BCU14 firmy
PREVAC, ktdérg pokazano na Rys. 4.42.
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Rys. 4.42. Widok jednostki sterujgcej BCU14 do wygrzewania (odgazowania) komor prézniowych.

Jednostka sterujgca BCU14 zapewnia mozliwos¢ mikroprocesorowej, niezaleznej kontroli
temperatury:

e dwoch stref grzewczych komér prézniowym,

e pojedynczej strefy grzejnej w systemie,

e pojedynczej strefy grzewczej podgrzewacza proébki,

przy czym poszczegdlne tryby wygrzewania sg fabrycznie ustawione. Ponadto urzadzenie to
jest wyposazone w:

e mozliwos¢ zdalnego sterowane poprzez interfejsy RS232/485 lub Ethernet,
e konfigurowalny interfejs uzytkownika, w tym konfigurowalne blokady,

e niezalezny system sterowania wentylatorami,

e zabezpieczenie przed uszkodzeniem, zwtaszcza w przypadku awarii zasilania,
e niezalezne sygnaty wyjsciowe do sterowania urzgdzeniami zewnetrznymi,

e mozliwos¢ tatwej aktualizacja oprogramowania sprzetowego przez USB,

e instrukcje - film wideo na wyswietlaczu TFT.

Ponadto urzadzenie jest wyposazone w funkcje auto-zapisu, ktdra zapisuje parametry i stosuje
je automatycznie po ponownym uruchomieniu.

Co wazne, wygrzewanie (odgazowanie) komér prdézniowych, w tym zwtaszcza prdozniowej
komory procesowej, modutowego systemu do osadzania warstw pétprzewodnikowych, jest
zawsze niezbedne po kazdorazowym jej zapowietrzeniu, a zwtaszcza gdy jej wnetrze pozostaje
otwarte przez dtuzszy czas, na przyktad w celach konserwacyjnych. Procedura ta polega
w skrdcie na podgrzewaniu w/w komor prézniowych systemu do temperatury ok. 150 °C
przez okres co najmniej 48 godzin, a nastepnie na powolnym jego schtodzeniu go do
temperatury pokojowe;j.
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Aby zapewni¢ maksymalng efektywnosc procesu wygrzewania oraz ochroni¢ niewygrzewane
elementy systemu przed negatywnymi skutkami podwyzszonej temperatury, zaprojektowano
specjalny namiot wykonany z elastycznego materiatu izolacyjnego. Namiot izolacyjny podczas
procesu wygrzewania jest zaktadany na demontowalng rame, jak to pokazano na Rys. 4.43, co
zapewnia jego fatwe montowanie i demontowanie.

Namiot do
wygrzewania

Rys. 4.43. Widok ogdlny komér prézniowych systemu wraz z namiotem do ich wygrzewania
(odgazowania).

Co kluczowe, opracowany namiot uwzglednia konieczno$¢ pozostawienia na zewnatrz
elementdw wyposazenia systemu, ktére nie mogg by¢ ani zdemontowane, ani tez poddawane
samemu procesowi wygrzewania, np. turbomolekularne pompy proézniowe czy sitowniki
zaworéw prézniowych.
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W podsumowaniu opisu modutowego systemu do osadzania cienkich warstw materiatéw
potprzewodnikowych, opracowanego w ramach realizacji niniejszego  doktoratu
wdrozeniowego, nalezy podkredli¢, ze ma on mozliwosé zintegrowania poprzez komore
dystrybucyjng produkowang przez firme PREVAC z innymi systemami (komorami)
prézniowymi, dzieki czemu zaréwno podtoza jak i osadzone na nich warstwy wybranych
materiatdw mogg by¢ transferowane (przemieszczane) w warunkach bardzo wysokiej prozni,
bez kontaktu z otoczeniem atmosferycznym, do innych analitycznych komér prézniowych, co
zapewni mozliwos¢ przeprowadzenie charakteryzacji w/w obiektéw z wykorzystaniem
réznych technik badawczych.

Przyktad typowych potgczonych modutowych systeméw komoér prézniowych dostepnych
w firmie PREVAC pokazano na Rys. 4.44.

Systemy
analityczne Systemy
depozycyjne

dystrybucyjna 1
Komora

4 Komora
Komora dystrybucyjna 4
dystrybucyjna 3

Rys. 4.44. Widok przyktadowych potaczonych modutowych systeméw komér prézniowych dostepnych
w firmie PREVAC i zapewniajacych mozliwos¢ z jednej strony technologii wytwarzania
wybranych obiektéw, np. warstw, a z drugiej — charakteryzacji ich wybranych wtasciwosci.
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4.4 Optymalizacja warunkow pracy wybranych elementéw wyposazenia systemu
do osadzania warstw na podstawie ich badan testowych

Zgodnie z celem i zakresem niniejszego doktoratu wdrozeniowego, ktore zostaty opisane
w Rozdziale 3 tej rozprawy, w ramach jego realizacji podjeto sie opracowania modutowego
systemu (instalacji) do osadzania warstw wybranych materiatow potprzewodnikowych
na wczesniej przygotowanym podfozu. Co wazne, juz na wstepnym etapie prac witasnych,
na podstawie systematycznych badan testowych, podjeto sie rowniez optymalizacji
warunkéw pracy kilku wybranych elementéw wyposazenia tego systemu (instalacji)
prézniowej pod katem mozliwosci osadzania w/w warstw wybranych materiatow
potprzewodnikowych o jak najlepszych wtasciwosciach w aspekcie ich potencjalnych
zastosowan, co opisano szczegétowo w nastepnych fragmentach tego podrozdziatu.

4.4.1 Optymalizacja sposobu przechwytywania nosnika podtoza przez ramie
transferu liniowego

Celem tych prac byfo uzyskanie bardziej niezawodnego i jednoczesnie prostszego systemu
przechwytywania nosnika przez ramie opisanego wczesniej automatycznego transferu
liniowego w komorze tadowania prébki. Ich efektem bylo rozwigzanie pokazane
schematycznie na Rys. 4.45.

Pierwotnie ukfad przechwytu nosnika skonstruowano na zasadzie mechanizmu, ktéry
w momencie napotkania oporu zwalniat nosnik. Tego typu mechanizm sprawdza sie
w komorach dystrybucyjnych w przypadku mniejszych nosnikow tzw. PTS. Niestety
w przypadku nosnikdw na podtoza dwucalowe mechanizm w pewnych szczegdlnych
przypadkach zawodzit, co spowodowato, ze zdecydowano sie zmieni¢ uchwyt na prostszy,
bardziej niezawodny. Idea przechwytu nosnika w przypadku nowego rozwigzania polega
na podjechaniu automatycznym transferem liniowym nad stacje przechwytujaca
manipulatora i ruchem pionowym manipulatora w gére przechwyceniu nosnika.

Wersja pierwotna Wersja po optymalizacji

Rys. 4.45. Obraz systemu (sposobu) przechwytywania nosnika podtoza przez ramie transferu liniowego
przed i po jego optymalizacji.
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4.4.2 Optymalizacja sposobu pomiaru temperatury podtoza Si na podstawie badan
rozktadu temperatury w trakcie jego wygrzewania

Celem tych prac byto zapewnienie jak najbardziej doktadnego pomiaru temperatury podtoza
Si osadzonego na nos$niku i zamontowanego na osi opisanego wczesniej, opracowanego
w ramach realizacji tego projektu doktoratu wdrozeniowego, oryginalnego prototypowego
manipulatora prébki w prézniowej komorze procesowej do osadzania warstw wybranych
materiatow poétprzewodnikowych. Podtoze Si musi by¢ podgrzewane (wygrzewane) w bardzo
wysokiej prézni, z jednej strony metodg grzania oporowego (rezystancyjnego), a z drugiej —
z wykorzystaniem szerokiej wigzki laserowej. Systematyczne testy pierwotnego rozwigzania
wykazaty, ze jednorodnos¢ temperatury grzania podtoza Si osadzonego na nosniku
na manipulatorze wzdtuz Srednicy tego podtoza, jak to pokazano na Rys. 4.46, jest nie do
konca zadowalajgca, zwtaszcza w poblizu krawedzi podtoza, co ilustrujg zaleznosci rozktadu
temperatury na wygrzewanym podtozu Si zestawione na Rys. 4.47.
Podtoze Si na no$niku Widok wygrzewanego Widok wygrzewanego

Linia pomiaru podtoza Si grzatkg oporowa podioza Si wigzka laserowa
temperatury

wzdluz srednicy
podioza Si

40 mm

Rys. 4.46. Schemat pomiaru temperatury wzdtuz $rednicy podtoza Si osadzonego na nosniku
manipulatora, oraz jego widok w trakcie wygrzewania oporowego, oraz wigzkga laserowa.
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Rys. 4.47. Rozktad temperatury podtoza Si wzdtuz jego srednicy dla pierwotnego rozwigzania.
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Dlatego, aby uzyskaé bardziej rownomierny rozkfad temperatury na catym podtozu Si podczas
jego wygrzewania grzatki oporowag, ale réwniez z wykorzystaniem szerokiej wigzki z diody
laserowej, w ramach dodatkowych prac wtasnych przeprowadzono 3 modyfikacje wybranych
elementow systemu (modutu) wygrzewania podtoza Si na jego nos$niku opisane ponizej.

Po pierwsze, przeprowadzono modyfikacje (optymalizacje) ksztattu samego nosnika podtoza
Si w celu zminimalizowania odbi¢ promieniowania cieplnego na krawedzi no$nika, co mogto
by¢ przyczyng nadmiernego nagrzewanie sie krawedzi podtoza Si, co potwierdzajg zaleznosci
rozktadu temperatury na podtozu Si zestawione na

Rys. 4.47. Modyfikacja polegata na zmniejszeniu wysokosci krawedzi nosnika dzieki czemu
odbite promieniowanie przestato ogrzewac¢ krawedz podtoza. Zmiane ksztattu nosnika z
podtozem Si pokazano ponizej na Rys. 4.48.

Ksztatt nosnika podioza Si Ksztatt nosnika podioza Si
przed modyfikacjg po modyfikacji

Odbite promieniowanie
cieplne

Rys. 4.48. Ksztatt nosnika podtoza przed i po jego modyfikacji.

Po drugie, przeprowadzono modyfikacje sposobu mocowania samego nosnika podtozy Si
na koncéwce manipulatora, w celu wyeliminowania niekorzystnych tzw. mostkéw
termicznych, ktére wprowadzaty nierdwnomiernos¢ wygrzewania podtoza. Modyfikacja
polegata na zrezygnowaniu z blaszek zabezpieczajgcych nosnik. Blaszki po dwoéch stronach
nosnika przytrzymywaty nosnik po wprowadzeniu go przez ramie automatycznego transferu
liniowego, co powodowato, ze w miejscu styku ciepto byto szybciej odprowadzane z nosnika.
Po modyfikacji uchwytu na nosniki na koncu automatycznego transferu liniowego opisanego
powyzej mozna byto zrezygnowac z blaszek zabezpieczajacych, co poprawito rwnomiernosc
grzania podtoza.

Po trzecie, na bazie przeprowadzonej symulacji wtasnej rozktadu temperatury modutu
grzejnego z grzatkg oporowg, wraz z nosnikiem i z osadzonym na nim podfozu Si,
z wykorzystaniem komercyjnego oprogramowaniu KOMSOL, ktérej wyniki pokazano na

Rys. 4.49, przeprowadzono modyfikacje tego modutu grzejnego w celu zminimalizowania
odlegtosci grzatka oporowa - podtoze Si.
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Rys. 4.49. Obraz symulacji rozktadu temperatury na wybranych elementach wewnetrznych modutu
grzejnego podtoza Si na nos$niku.

Ponizej na Rys. 4.50 zestawiono wyniki pomiaréw jednorodnosci temperatury podtoza Si
po wprowadzeniu opisanych wyzej zmian konstrukcyjnych.
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Rys. 4.50. Rozktad temperatury podtoza Si wygrzewanego grzatkg oporowg wzdtuz jego $rednicy
po istotnej modyfikacji pierwotnego rozwigzania.
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W nawigzaniu do informacji powyzej, w przypadku wygrzewania podtoza Si wigzka laserowg
dopiero dla najwyzszych temperatur powyzej obserwujemy nieznaczne wieksze nagrzewanie
sie krawedzi podtoza Si, co ilustrujg przebiegi (zaleznosci) zestawione na Rys. 4.51.
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Rys. 4.51. Rozktad temperatury podtoza Si wygrzewanego wigzka laserowg wzdtuz jego srednicy
po istotnej modyfikacji pierwotnego rozwigzania.
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4.4.3 Weryfikacja warunkow pracy dwustrefowej komarki efuzyjnej EF40DF1

Juz pierwsze testy pracy dwu-strefowej komarki efuzyjnej EFA0DF1 w prdzniowej komorze
procesowej, ktérej uproszczony schemat (przekrdj) pokazano na Rys.4.51., wykazaty zbyt
wolng odpowied? termopary dolnej na zmieniajgcy sie temperature tygla, czego efektem byty
wyzsze wskazania temperatury dla grzatki goérnej przy grzaniu tygla grzatkg dolng. Ten
niekorzystny stan obserwowano az do temperatury tygla na poziomie 800 °C.

AN, = etedue | ¢
7 JIE
b
2y Termopara
V7, gorna
Grzatka
gérna /
| :
Grzatka
dolna
/ Termopara
= dolna
M AAS N, NIE
&,;L&;-S:d' i\.-j)“,.;. E-

Rys.4.51. Przekréj dwustrefowej komarki efuzyjnej z rozmieszczeniem grzatek i termopar.

W celu zapewnienia jak najkrétszego czasu reakcji dolnej termopary na zmiany temperatury
tygla, dodano dodatkowy element w postaci wysokiej na 5mm ,koszyka” z materiatu
trudnotopliwego zamocowanego wokot dolnej czesci tygla, do ktdérego zamocowano
termopare .

Po wyzej opisanych modyfikacjach sposobu pomiaru temperatury dolnej tygla
przeprowadzone dodatkowe testy pracy w/w dwustrefowej komorki efuzyjnej EF40DF1
wykazaty, ze udato sie znacznie poprawic czas reakcji termopary dolnej, co pokazujg zaleznosci
zestawione na Rys. 4.52.
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4.52. Czasowa zaleznos¢ temperatury grzatki dolnej dwustrefowej komaorki efuzyjnej EF40DF1
przed oraz po modyfikacji uktadu pomiaru temperatury.
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5 METODYKA WYTWARZANIA STRUKTUR WARSTWOWYCH WYBRANYCH
MATERIALOW POLPRZEWODNIKOWYCH

Zgodnie z celem i zakresem niniejszego doktoratu wdrozeniowego, ktére opisano w Rozdziale
3 tej rozprawy, po opracowaniu modutowego systemu (instalacji) do osadzania warstw
wybranych materiatéw pétprzewodnikowych na wczeéniej przygotowanym podtozu
przeprowadzono systematyczne prace witasne nad technologig osadzania warstw trdjtlenku
indowego In;03 na wczesniej odpowiednio przygotowanym (oczyszczonym) podtozu Si,
z wykorzystaniem oryginalnej, opracowanej w Politechnice Slaskiej w Gliwicach, technologii
ich reotaksjalnego wzrostu z utlenianiem prézniowym (RGVO) w Sscisle okreslonych
i kontrolowanych warunkach bardzo wysokiej prézni.

W tym Rozdziale ponizej opisano szczegétowo opracowang i zastosowang metodyke tych prac,
ze szczegdlnym uwzglednieniem kolejnych etapow jej realizacji.

5.1 Dobdr materiatéw wyjsciowych do osadzania warstw In,03 na podtozu Si

Jako materiaty wyjsSciowe do osadzania warstw In,03 metodg RGVO na podtozu
Si wykorzystano:

e Pelety indu (In) o czystosci 99,99% komercyjnie dostepne w firmie Kurt J. Lesker,

e Podtoza Si o orientacji (111) komercyjnie dostepne w firmie EL-CAT Inc.,

e Butle z czystym tlenem komercyjnie dostepne w firmie Linde Gaz Polska.

Podstawowe informacje dotyczgce wifasciwosci In jako Zzrédta do osadzania warstw In,03
zamieszczono w Tabeli 5.1.

Tabela 5.1
Podstawowe wtasciwosci indu (In) w aspekcie jego zastosowania w projekcie.

Temperatura parowania [°C] Temperatura Temperatura Gestos¢
przy okreslonej wartosci prézni [mbar] topnienia wrzenia
108 10 104 [°C] [°C] g/cm3
487 597 742 157 2072 7,3

Z kolei, jako podtoza do osadzania warstw In,0s wykorzystano cienkie ptytki (krazki) Si
o orientacji (111), grubosci ok. 300 nm, oraz Srednicy 2”.

Ponadto, do dodatkowego utleniania warstw In,03 w trakcie ich osadzania na podtozu Si(111)
wykorzystano butle z czystym tlenem komercyjnie dostepne w firmie Linde Gaz Polska
o objetosci 10 dcm?.
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5.2 Wprowadzenie podtoza do komory zatadowczej i jego transport do prézniowej
komory jego przygotowania

Pierwszym etapem procedury osadzania warstw tréjtlenku indowego In203 na podtozu Si jest
zamontowanie ptytki Si(111) na opisanym wcze$niej nosniku podfoza. Nastepnie tak
przygotowane podtoze Si na nosniku za pomocg specjalnego uchwytu do wktadania lub
wyciggania podtoza z komory widocznego na

Rys. 4.2 recznie umieszcza sie przez drzwi prézniowe na jednej z szesciu dostepnych pozycji
uchwytow nosnika w komorze zatadowczej. Po jej odpompowaniu do prézni na poziomie
ok. 1-10® mbara, z wykorzystaniem systemu sterowania w panelu HMI, nosnik z podtozem Si
jest nastepnie transferowany, z wykorzystaniem ramienia transferu liniowego, przez
suwakowy zawdr odcinajgcy do odpompowanej wczesniej do prézni na poziomie ok. 1:107°
mbara komory przygotowania podtoza (tez z wykorzystaniem systemu sterowania w panelu
HMI), na uchwyt nosnika podtozy umieszczonego w niej manipulatora proébki.

5.3 Przygotowanie (oczyszczanie) podtoza Si z wykorzystaniem wybranych metod
technologicznych

Jak to opisano wczesniej w Rozdziale 4 niniejszej rozprawy, do oczyszczania podfozy
w komorze przygotowania podtoza stosowana jest metoda bombardowania (rozpylania)
zanieczyszczen powierzchniowych wigzka jonédw Ar, z wykorzystaniem komercyjnego dziata
jonowego KDC40 firmy Kaufman (USA), wspdtpracujacego z panelem sterowania pokazanym
juz wczesniej na Rys. 4.11.

Co wazne, podstawowe parametry pracy dziata jonowego KDC40 do trawienia
(bombardowania) jonowego podtoza Si, zestawiono juz wczesniej w Tabeli 4.1.

Co kluczowe, wigzka jonowa Ar o odpowiedniej kolimacji zostaje wygenerowana w dziale
jonowym po wpuszczeniu do komory przygotowania strumienia Ar przez zawoér dozujgcy
(model - MFC VCR 1/4" 20sccm Ar (MKS MF1) Modbus TCP, RJ45, firma - MKS Instruments
Deutschland GmbH) przy przeptywie Ar na poziomie 6 sccm do jego cisnienia czastkowego
na poziomie 10 mbara. Kontrola przeptywu Ar odbywata sie przy pomocy uktadu sterowania
pokazanego na Rys. 5.1 rowniez umieszczonego w panelu sterowniczym HMI.
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Rys. 5.1. Widok panelu kontroli wprowadzania Ar dla komercyjnego dziata jonowego KDC40.

Jak to zestawiono w Tabeli 4.1Tabela 4.1 zakres napiecia pracy dziata jonowego KCD jest co
prawda bardzo szeroki, ale zgodnie z informacjami dostepnymi w literaturze w przypadku
bombardowania (czyszczenia) jonowego powierzchni podtoza Si optymalna energia wigzki
jonowej wynosi 300 eV.

W przypadku wykonywanego eksperymentu ustawiono energie 320 eV, co dato natezenie
prgdu wigzki dochodzacej do podfoza 20mA. Czas trawienia jonowego wynosit 10 min

Co wazne, proces bombardowania (czyszczenia) jonowego powierzchni podtoza Si w komorze
przygotowania mozna bezposrednio obserwowaé przez odpowiedni wziernik, co ilustruje
obraz na Rys. 5.2.

Rys. 5.2. Obraz (widok) procesu bombardowania (oczyszczania) jonowego podtoza Si dziatem jonowym
KDC40.

Jak to wspomniano wczesniej w Rozdziale 4, po procesie bombardowania (trawienia)

jonowego podtoza Si dziatem jonowym KDC40, w celu poprawy morfologii powierzchni

podtoza Si (jego ewentualnej potencjalnej rekrystalizacji) zwykle stosuje sie dodatkowe jego

wygrzewanie w warunkach bardzo wysokiej prozni, przy zastosowaniu parametrow

zestawionych ponizej w Tabeli 5.2
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Tabela 5.2
Podstawowe parametry procedury wygrzewania prézniowego podfoza Si po bombardowaniu
(trawieniu) jonowym.

Parametr Wartos¢ [jednostka]
Predko$¢ rozgrzewania grzatki 50 [°C/min]
Temperatura koficowa wygrzewania 800 [°C]

Czas potrzebny do osiggniecia w/w temperatury 16 [min]

Czas wygrzewania 15 [min]

Predkos¢ chtodzenia 5 [°C/min]
Temperatura koicowa schtodzenia 200 [°C]

Co kluczowe, efektywnos¢ bombardowania jonowego pofaczonego z wygrzewaniem
prozniowym do oczyszczania podtoza Si mozna stosunkowo tatwo i szybko sprawdzi¢ po jego
przeniesieniu nosnika z oczyszczonym podtozem Si z komory przygotowania na manipulator
w prozniowej komorze procesowej opracowanej instalacji przy pomocy wspomnianego
wczesniej automatycznego transferu liniowego sterowanego z panelu HMI, a nastepnie
wykorzystaniu metody dyfrakcji odbiciowej wysokiej energii (RHEED). Przy wykorzystaniu
energii pierwotnej wigzki elektronowej 15 keV otrzymano wyrazny obraz dyfrakcyjny RHEED
pokazany na Rys. 5.3.

Co wazne, wyrazny rozktad plamek dyfrakcyjnych jednoznacznie potwierdza, ze podtoze Si
po zastosowaniu w/w procedury jego oczyszczania jest oczyszczone oraz wykazuje poprawng
jakos¢ strukturalng i moze by¢ wykorzystane do osadzania na nim warstw wybranych
materiatow potprzewodnikowych.

Rys. 5.3. Przyktadowy obraz dyfrakcyjny RHEED oczyszczonego podtoza Si.

5.4 Osadzanie nanowarstw In20s na podtozu Si metoda RGVO
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Zgodnie z celem i zakresem niniejszej rozprawy doktorskiej, w ramach realizacji niniejszego
projektu wdrozeniowego, zaproponowano osadzanie nanowarstw wybranego materiatu
potprzewodnikowego, tzn. tréjtlenku indowego In;0s3, z wykorzystaniem opracowanej
w naszym osrodku technologii RGVO.

5.4.1 Idea metody RGVO osadzania nanowarstw In;03

Technologia RGVO polega na reotaksjalnym osadzaniu warstw In w warunkach bardzo
wysokiej prézni, z wykorzystaniem np. komorki efuzyjnej jako zrédta In, na wczesniej
przygotowanym (oczyszczonym) podtozu Si, a nastepnie na dodatkowym (lub jednoczesnym)
utlenianiu osadzonych nanowarstw In do tréjtlenku In203 w warunkach prdézniowych, przy
Scisle okreslonym (kontrolowanym) cisnieniu parcjalnym czystego, suchego czgsteczkowego
tlenu medycznego O,. Szczegdty tej technologii zostaty opisany w dwdch wczesniejszych
publikacjach naukowych osrodka [16], [17] zestawione w korncowej czesci Rozdziatu.

Ponadto, nalezy wyraznie podkresli¢, ze w osrodku prowadzone byty, bezposrednio pod
kierunkiem Promotorki niniejszej rozprawy, systematyczne badania nad osadzaniem metodg
RGVO nanowarstw SnQ;. Szczegdty tej technologii zostaly opisany w dwdch innych
wczesniejszych publikacjach naukowych osrodka [18], [19] zestawione réwniez w koncowej
czesci Rozdziatu.

5.4.2 Procedura osadzania nanowarstw In;O3 na podtozu Si metoda RGVO

Jako materiat wyjSciowy osadzania warstw In na podfozu Si wykorzystano pelety In o czystosci
99,99% komercyjnie dostepne w firmie Kurt J.Lesker.

Pelety In umieszczano w tyglu niskotemperaturowej komérki efuzyjnej EF40LT1, ktorg
wprowadzano nastepnie do jednego z kotnierzy nosnych na flanszy zrédet parowania
prézniowej komory procesowej MBE.

Po uzyskaniu bardzo wysokiej prézni w komorze procesowej na poziomie 2-10° mbara (po jej
dodatkowym wygrzewaniu (odgazowaniu) w temperaturze 150 °C przez 24 godziny,
a nastepnie jej schtodzeniu do temperatury pokojowej), przeprowadzono réwniez dodatkowo
odgazowanie samego materiatu (In) w niskotemperaturowej komodrce efuzyjnej EF40LT1
w temperaturze 100 °C przez 24 godziny.

Przed przystgpieniem do wifasciwego procesu osadzania nanowarstw In, zgodnie
z informacjami opisanymi w Rozdziale 4, przeprowadzono kalibracje pomocniczego miernika
grubosci (mikrowagi kwarcowej), tez opisanego szczegdétowo w poprzednim rozdziale. W tym
celu w miejscu podtoza Si na nosniku manipulatora prébki wprowadzono referencyjny miernik
grubosci warstwy (mikrowage kwarcowg w celu wyznaczenia tzw. predkosci osadzania,
wspotpracujacy z monitorem — kontrolerem grubosci (szybkosci) osadzania warstw TMC13
firmy PREVAC, ktory doktadnie opisano w rozdziale 4, a ktérego widok pokazano na Rys. 4.33.

96



Status: Running. Evaporation detected.

nm
nm/min

Hz

nvieme 0:00:00:42:32
S d h =

<t OBENIN
Lastope gt = =

175,00

ct

Rys.4.56. Widok panelu TMC13 sterowania pomocniczym kwarcowym miernikiem grubosci (szybkosci)
osadzania warstw.

Jednak aby poprawnie okresli¢ grubos¢ (szybkos¢) osadzania warstw przy pomocy kontrolera
TMC13 nalezato do niego wprowadzi¢ wartosci odpowiednich wartosci impedancji
akustycznej oraz gestosci parowanego Indu (In), odpowiednio: 10,5*10° g/cm?s, oraz 7,3
g/cm3.

W nastepnym etapie otwarto przystony niskotemperaturowej komorki efuzyjng EF40LT1,
referencyjnego miernika grubosci warstw, oraz pomocniczego miernika grubosci warstw
i ustawiono na panelu TMC wartos¢ parametru tzw. Tooling factor na 175%, aby zapewnié
mozliwos¢ ustawienia identycznych wskazan na kwarcowej mikrowadze pomocniczej co na
kwarcowej mikrowadze referencyjnej usytuowanej w miejscu samego podtoza Si. Nastepnie
zwiekszano stopniowo temperature tygla z odparowywanym In az do uzyskania predkosci
parowania 1 nm/min, co kontrolowano na w/w panelu TMC z wykorzystaniem
oprogramowania Syntesium.

Na podstawie przeprowadzonych prac opisanych skrotowo powyzej okreslono, ze dla
uzyskania ustalonej predkosci parowania In na poziomie 1 nm/min, sam tygiel z In we wnetrzu
niskotemperaturowej komorki efuzyjnej EF40LT1 nalezato rozgrzaé¢ do 703 °C, przy prdzni
panujacej w samej komorze procesowej na poziomie 3.4*10° mbara.
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Nastepnie zamknieto przystony komorki efuzyjnej oraz referencyjnego miernika grubosci
warstw i przeprowadzono nastepujgce czynnosci przygotowawcze do procesu parowania In
w komorce efuzyjnej | jego osadzania na wczesniej przygotowanym (oczyszczonym) podtozu
Si, tzn. po usunieciu referencyjnego miernika grubosci warstwy umieszczono w tym potozeniu
nosnik z podtozem Si, ktéry wprowadzono w ruch obrotowy z szybkoscig obrotu 30°/s, otwarto
przestony zrddta par In. W przypadku realizacji procedury osadzania warstw In na podtozu Si
z jednoczesnym ich utlenianiem w warunkach prézniowych otwarty jest zawsze dozownik
tlenu dostarczonego przez firme Linde o czystosci 99.99% aby zapewni¢ jego okres$lone
ciSnienie parcjalne w prdozniowej komorze procesowej w trakcie nanoszenia warstw In na
podtoze Si.

Co absolutnie kluczowe, dopiero po ustabilizowaniu sie warunkdéw pracy komérki efuzyjnej
EF40LT1 (predkosci parowania) przeprowadzono jednoczesnie wyzerowanie wskazania same;j
grubosci warstwy oraz otwarto przystone nad podtozem na manipulatorze, aby zapewnié
stabilne osadzanie kolejnych monowarstw In na podtozu Si. W celu zapewnienie jak najlepszej
adhezji osadzanych warstw In na podtozu Si byto one caty czas utrzymywane w temperaturze
200 °C.

W tak dobranych, opisanych wyzej warunkach technologicznych, udato sie osadzi¢ warstwe In
o grubosci 20 nm w atmosferze tlenu przy ci$nieniu parcjalnym 2*10° mbara.

Na Rys. 5.4 pokazano podtoze Si z osadzong warstwag In o grubosci ok. 20 nm.

Rys. 5.4. Widok podtoza Si z osadzong warstwg In,03 o grubosci ok. 20 nm na nosniku podtoza
manipulatora prébki w prézniowej komorze procesowej MBE.
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Po osadzeniu warstwy In o grubosci 15 nm zakoriczono ten proces poprzez zamkniecie
niskotemperaturowej komérki efuzyjnej EFA0LT1 w/w przestong, nastepnie zamknieto tez
zawor dozujacy tlen, oraz zatrzymano obrét podtoza Si na nosniku manipulatora, po czym
rozpoczeto schtadzanie podtoza Si z osadzong warstwg In do temperatury pokojowej. Po tym
procesie cisSnienie w prozniowej komorze procesowej powrdcito do wartosci bazowej na
poziomie prézni ok. 10° mbar.

Nastepnie podtoze Si z osadzong warstwa In poprzez komore przygotowania przeniesiono do
komory zatadowczej, ktorg wczesniej wypetniono syntetycznym azotem N | po jego
wyciggnieciu z tej ostatniej komory umieszczono go w specjalnym pojemniku, ktéry
zafoliowano z celu zabezpieczenie obiektu przed niepozgdanymi zanieczyszczeniami.

Powyzszy proces zostat powtdrzony dla osadzenia warstwy o grubosci 20 nm.
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6 CHARAKTERYZACJA POWIERZCHNIOWYCH WEASCIWOSCI CHEMICZNYCH
OSADZONYCH STRUKTUR WARSTWOWYCH RGVO In203

W nawigzaniu do informacji przedstawionych w Rozdziale 3 oraz w Rozdziale 5, w tym
rozdziale opisano wyniki badan przeprowadzonych metody rentgenowskiej spektroskopii
elektronowej (XPS), podstawowych powierzchniowych wifasciwosci chemicznych dwéch
struktur warstwowych In,03 grubosciach odpowiednio 15 nm oraz 20 nm. Jak to opisano
wczesniej byly one osadzone metodg RGVO na wstepnie oczyszczonym wigzkg jonowa
podtozu Si, utrzymywanym w temperaturze 200 °C z wykorzystaniem komorki efuzyjnej
EF40LT1 o temperaturze tygla 703 °C dodatkowo utlenianych w atmosferze tlenu przy
ci$nieniu parcjalnym 2*10°® mbara. Ich celem byto sprawdzenie czy wtasciwosci te zalezg od
grubosci tych nanowarstw, w sytuacji gdy gteboko$é pochodzenia informacji w metodzie XPS
dla tego materiatu jest na poziomie ok. 3 nm [6].

6.1 Procedura analityczna rentgenowskiej spektroskopii fotoelektronowej (XPS)

Badania podstawowych powierzchniowych wtasciwosci chemicznych wspomnianych dwaéch
nanowarstw In,03 metodg XPS przeprowadzono w Instytucie Katalizy i Chemii Powierzchni,
Polskiej Akademii Nauk w Krakowie, z wykorzystaniem spektrometru XPS/UPS firmy PREVAC.
Spektrometr ten jest wyposazony m.in. w niemonochromatyczne dwu-anodowe Zrédto
promieniowania X - model RS40B1 (anoda Al) firmy PREVAC o energii fotonéw 1487 eV, oraz
hemisferyczny analizator energii elektrondw - model EA15 firmy PREVAC. Widma XPS
rejestrowano przy tzw. energii przejscia 200 eV (widma przeglagdowe XPS), oraz 100 eV (dla
linii widmowych XPS). Bazowa prdznia (ciSnienie gazow resztkowych) w komorze analitycznej
wykorzystywanego spektrometru XPS w trakcie prowadzonych badan byta na poziomie 4-10°
10 mbar. Widok spektrometru XPS/UPS firmy PREVAC pokazano na Rys.6.1.

Rys. 6.1. Widok ogdlny spektrometru XPS/UPS firmy PREVAC w IKFP PAN w Krakowie

100



6.2 Wyniki badan XPS struktur warstwowych In203

W ramach przeprowadzonych badan XPS powierzchni badanych struktur warstwowych In,03
na wstepie zarejestrowano ich tzw. widma przegladowe, ale jedynie w zakresie energii
wigzania (Binding energy) 600 + 0 eV, w ktérym pojawiajg sie wszystkie wazne linie widmowe
XPS od gtéwnych atomdéw na ich powierzchni. Widma przegladowe tych struktur
warstwowych In203 o dwdch rdznych grubosciach, w celu ich szybkiego bezposredniego
poréwnania, zestawiono wspdlnie na Rys. 6.2 .
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Rys. 6.2 Widma przeglagdowe XPS nanowarstw In,03; o dwdch grubosciach.
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Na widmach tych oznaczono wszystkie linie widmowe XPS bazowych atomdéw wystepujacych
na powierzchni tych struktur warstwowych RGVO In;03, w tym gtédwne linie tlenu (O1s) oraz
indu (In3d) takze podtoza Si (Si2p).

Pozostate widoczne linie widmowe XPS in (In3p1, In3ps3 i In4d) oraz Si (Si2s) zostaty réwniez
oznaczone, ale ze wzgledu na ich mniejsze wzgledne intensywnosci, nie zostaty wykorzystane
do potencjalnego okreslania sktadu chemicznego powierzchni tych badanych obiektow.

W tym miejscu nalezy zwréci¢ uwage, ze na obu w/w widmach przegladowych XPS oznaczono
rowniez linie widmowa XPS Cls, ale jej intensywno$é jest na poziomie tfa, co oznacza,
ze przyjmujac jako powszechng regute, ze stosunek sygnatu do szumu (S/N) w widmach XPS
powinien by¢ > 3, na powierzchni badanych struktur warstwowych In 03 mogg by¢ raczej
Sladowe ilosci niepozadanych zanieczyszczen weglowych. Informacja ta potwierdza, ze
zastosowana w pracach wiasnych procedura umieszczania osadzonych struktur warstwowych
po ich wyjeciu z komory technologicznej MBE w zafoliowanym pojemniku wypetnionym
azotem, prawie w petni zabezpiecza je przed pokryciem ich niepozgdanymi
zanieczyszczeniami weglowymi z otaczajgcej atmosfery. Niezaleznie jednak dodatkowa
i bardziej szczegdtowa analize linii widmowej XPS C1s dla obu struktur warstwowych In,03
o dwodch réznych grubosciach przedstawiono w koricowej czesci tego Rozdziatu.

Na podstawie analizy wzglednej intensywnosci linii widmowych XPS gtéwnych sktadnikéw (atomoéw)

badanych prébek pokazanych na

Rys. 6.2 okreslono wzgledne koncentracje atoméw giéwnych pierwiastkdw obecnych na ich
powierzchni, z uwzglednieniem potencjalnych zanieczyszczen weglowych, ktérych wartosci
zestawiono w Tabela 6.1.

Tabela 6.1.
Koncentracje atomoéw pierwiastkdw obecnych na powierzchni struktur warstwowych In,03
o dwach réznych grubosciach.

Koncentracja atomow powierzchniowych [%]

Grubos¢ nanowarstw
In203 [nm] In

o) C Si

15 27 36 14 23

20 26 30 13 31

Jak to wida¢ z Tabeli 6.1 koncentracja pierwszego gtdwnego sktadnika dla obu badanych
struktur warstwowych In,03 czyli atomow In jest zblizona (ok. 27 %). Nieco rézni sie natomiast
koncentracja dla drugiego gtdwnego sktadnika dla obu badanych struktur warstwowych In,0s3,
czyli atomoéw O poniewaz dla struktur warstwowych In,03 0 mniejszej grubosci (15 nm) byta
nieco wieksza niz dla struktur warstwowych In,03 o wiekszej grubosci (20 nm), co moze by¢
powigzane z tym, ze dla tych drugich bardziej byt widoczny wktad powierzchniowych atomow
podtoza Si.
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Co istotne dla obu badanych struktur warstwowych In,03 zblizona byta tez wzgledna niewielka
koncentracja na ich powierzchni zanieczyszczen weglowych, ale jak wspominano wczesniej,

intensywnosc¢ obu linii widmowych XPS C1s byta na poziomie tta.

Na podstawie informacji zestawionych powyzej wida¢ wyraznie, ze przy zastosowanej
procedurze technologicznej RGVO osadzania struktur warstwowych In,03 nie sg one do konca
stechiometryczne.

Na podstawie analizy wzglednej koncentracji atomdéw na powierzchni obu struktur
warstwowych In203 o dwdch réznych grubosciach, mozna bowiem dosy¢ tatwo stwierdzié, ze

dla struktury warstwowej In203 o grubosci 15 nm wzgledny stosunek koncentracji atomow
O do In jest na poziomie ok. 1.38 co oznacza, ze struktura jest bardziej stechiometryczna,
w odniesieniu do petnej stechiometrii na poziomie 1.5, w stosunku do struktury warstwowej
In,03 o grubosci 20 nm, poniewaz dla tej ostatniej stosunek koncentracji atoméw [O]/[In] jest
na poziomie ok. 1.1. Przypuszczalne powody tej sytuacji zostang opisane bardziej szczegdétowo
w kolejnej czesci tego Rozdziatu.

W kolejnym etapie przeprowadzonych badan XPS powierzchni badanych struktur
warstwowych In,03 zarejestrowano kolejno gtéwne linie widmowe XPS dla 4 najwazniejszych
sktadnikéw (atomoéw) na ich powierzchni.

Na Rys. 6.3 zestawiono wspélnie linie widmowe XPS O1s, w celu ich szybkiego bezposredniego
poréwnania. Dla dwdch struktur warstwowych In203 o dwéch réznych grubosciach, juz po ich
dekonwolucji na gtéwne linie sktadowe.

Na bazie dostepnych informaciji literaturowych [21] sktadowg dla energii wigzania 529.8 eV
mozna przypisa¢ wigzaniom powierzchniowych gtéwnego sktadnika materiatu czyli In z O,
natomiast sktadowg dla energii wigzania 531.8 eV mozna przypisaC wigzaniom
powierzchniowym O z atomami podtoza Si.

Co wazne, na liniach widmowych XPS O1s na Rys. 6.3 widoczne sg jeszcze dwie dodatkowe
sktadowe, tzn. dla energii wigzania ok. 528 eV, ale jest on na poziomie szumodw, oraz dla energii
wigzania ok. 532.5 eV, ale nieznanego pochodzenia, dlatego pominieto je w opisie ponize;j.

W Tabeli 6.2 zestawiono podstawowe parametry analityczne zastosowane w procedurze
dekonwolucji linii widmowych XPS O1s na sktadowe, oraz wynikajgca z tej procedury
dekonwolucji wzgledna wartos¢ pola powierzchni poszczegdlnych sktadowych dla struktur
warstwowych In;03 o réznych grubosciach.
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Rys. 6.3. Linie widmowe XPS O1s po ich dekonwolucji dla dwéch struktur warstwowych In,03
dwéch réznych grubosciach.

104



Tabela 6.2.

Podstawowe parametry analityczne zastosowane w procedurze dekonwolugcji linii widmowych
XPS O1s dla struktur warstwowych In,03 o dwdch réznych grubosciach, oraz pola powierzchni
dwdch rozpoznanych sktadowych.

Parametry analityczne procedury dekonwolucji oraz pola powierzchni i

Grubos¢
nanowarstw

sktadowych linii widmowej XPS O1s

|n203 . . . sz
o] Skiadowe Energia wigzania ) Szerokos¢ I?ole .
linii sktadowych potowkowa (FWHM)  powierzchni
(eV) sktadowych (eV) sktadowych (%)
In-O 529.8 1.60 42.9
15
Si-O 531.8 2.40 49.7
In-O 529.8 1.60 34.2
20
Si-O 531.8 2.30 57.2

Na podstawie analizy pdl powierzchni poszczegdlnych sktadowych linii widmowej XPS O1s dla
obu struktur warstwowych In;0s o dwdch rdznych grubosciach, oraz w nawigzaniu do
informacji wynikajacych z analizy widm przeglagdowych opisanej wczesniej mozna dodatkowo
potwierdzi¢, ze sg one nie do korca stechiometryczne gdyz wzgledna koncentracja [0]/[In]
jest nieznacznie powyzej wartosci 1.0, w odniesieniu do petnej stechiometrii na poziomie 1.5.

Z kolei na Rys. 6.4 zestawiono wspdlnie, w celu ich szybkiego bezposredniego poréwnania,
linie widmowe XPS In3d dla dwéch struktur warstwowych In,03 o dwdch réznych grubosciach,
takze juz po ich dekonwolucji na linie sktadowe odpowiadajace kilku rozpoznanym wigzaniom
powierzchniowym atoméw In, ktére oznaczono tylko dla wiekszej sktadowej In3ds,.

105



] 1 L) L I L) L} L} l L) L) 1 ' L L] L) l L) T L) I L L
RGVO In,0; Q
E £
15 nm ©
XPS In3d Q
In3d 5/2
i In3d 3,2 )
5 | ?
9.’ N\
2
7] —
5 - A
E l I 1 L l L L L l 1 L L l L 1 L l L L L l L L
[¢}]
2 | RGVOIn,0; &
% 20 nm £
® |  XPSIn3d
l L 1

Binding energy (eV)

Rys. 6.4 Linie widmowe XPS In 3d po ich dekonwolucji dla dwdch struktur warstwowych In,0s o dwdch
réznych grubosciach.
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Na podstawie dekonwolucji linii widmowych XPS In3d dla obu badanych struktur
warstwowych In20s3, na bazie dostepnych informacji literaturowych [5], rozpoznano ich
gtéwne sktadowe, tzn. sktadowg dla energii wigzania 444.4 eV mozna przypisa¢ wigzaniom
powierzchniowych gtdwnych sktadnikéw badanego materiatu czyli In z O, natomiast sktadowg
dla energii wigzania ok. 447 eV mozna przypisa¢ podobnym wigzaniom powierzchniowym
O z atomami In, ale w formie struktury amorficznej (nieuporzadkowanej). Na liniach tych
rozpoznano jeszcze niewielka sktadowa dla energii wigzania ok. 442 eV, ktérg mozna przypisac
wigzaniom powierzchniowym atomoéw resztkowych czystego In°.

W Tabeli 6.3 zestawiono podstawowe parametry analityczne zastosowane w procedurze
dekonwolucji linii widmowych XPS In3d na sktadowe, oraz wynikajgca z tej procedury
dekonwolucji wzgledna wartos¢ pola powierzchni poszczegdlnych sktadowych dla struktur
warstwowych In,03 o réznych grubosciach.

Tabela 6.3.

Podstawowe parametry analityczne zastosowane w procedurze dekonwolucji linii widmowych
XPS In3d dla struktur warstwowych In,03 o dwdch réznych grubosciach, oraz pola powierzchni
dwdch gtéwnych rozpoznanych sktadowych.

Parametry analityczne procedury dekonwolucji oraz pola powierzchni i

Grubos¢

sktadowych linii widmowej XPS In3d
nanowarstw

|n203 . . . ;7
o] Skiadowe Energia wigzania ’ Szerokos¢ I?ole .
linii sktadowych potowkowa (FWHM)  powierzchni
(eV) sktadowych (eV) sktadowych (%)
In-O 444.5 2.00 79.6
15
In-O am ~ 447 2.80 204
In-O 444.5 2.30 91.5
20
In-O am ~ 447 3.00 8.5

W nawigzaniu do informacji przekazanej w tym Rozdziale wczesniej, dotyczacej widm
przegladowych XPS dla obu struktur warstwowych In,03 o dwdéch réznych grubosciach, na
Rys. 6.5 zestawiono wspdlnie, w celu ich szybkiego bezposredniego porédwnania linie
widmowe XPS C1s dla dwéch struktur warstwowych In;0s o dwdch réznych grubosciach, juz
po ich dekonwolucji na linie sktadowe odpowiadajgce rozpoznanym wigzaniom
powierzchniowym atomow C. Warto to byto przeprowadzi¢ poniewaz, jak to widaé¢ na
zarejestrowanych liniach widmowych XPS Cls, w przeciwienistwie do widm przegladowych,
stosunek sygnatu do szumu (S/N) jest dla nich wyraznie > 3.
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Na podstawie dekonwolucji linii widmowych XPS C1s dla obu badanych struktur warstwowych
In203, na bazie dostepnych informacji literaturowych [2], rozpoznano ich gtdwne sktadowe,
tzn.:

e sktadowg dla wartosci energii wigzania ok. 285 eV, ktérg mozna przypisa¢ wigzaniom
powierzchniowych wytgcznie samych atomow wegla w formie grup funkcyjnych, tzn.
z pojedynczym wigzaniem C-C oraz z podwdjnym wigzaniem C=C,

e sktadowg dla wartosci energii wigzania ok.286 eV, ktdrg mozna przypisa¢ wigzaniom
powierzchniowym wegla w formie dwdch grup funkcyjnych, tzn. pojedynczego wigzania
wegla z tlenem C-O oraz wigzania wegla z grupa hydroksylowg OH,

e skitadowa dla wartosci energii wigzania ok. 289 eV, ktdra mozna przypisa¢ podwdjnym
wigzaniom powierzchniowym wegla z tlenem w formie dwdch grup funkcyjnych, tzn.
podwadjnego wigzania typu C=0 oraz funkcyjnej grupy karbonylowej O-C=0.

Przy okazji nalezy wspomnie¢, ze po dekonwolucji linii widmowych XPS C1s dla obu struktur
warstwowych In203 o dwdch réznych grubosciach, obserwowano takze dodatkowa sktadowa
dla wartosci energii wigzania ok. 283 eV, ktérej pochodzenia, na podstawie dostepnych
informacji literaturowych, nie rozpoznano.

Nastepnie na Rys. 6.4 zestawiono wspdlnie, w celu ich szybkiego bezposredniego poréwnania,
linie widmowe XPS C1s dla dwdéch struktur warstwowych In,03 o dwdch réznych grubosciach,
takze juz po ich dekonwolucji na linie sktadowe odpowiadajgce kilku rozpoznanym wigzaniom
powierzchniowym atomow C.

Podobnie jak dla wczesniej analizowanych linii widmowych XPS dla obu struktur warstwowych
In203 o dwéch roznych grubosciach, w Tabeli 6.4 zestawiono podstawowe parametry
analityczne zastosowane w procedurze dekonwolucji linii widmowych XPS C1s na sktadowe,
oraz wynikajgca z tej procedury dekonwolucji wzgledng wartos¢ pola powierzchni
poszczegdlnych sktadowych dla obu struktur warstwowych In,03 o réznych grubosciach.
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Rys. 6.5. Linie widmowe XPS C1s po ich dekonwolucji dla dwdch struktur warstwowych In;03 o dwdch
réznych grubosciach.
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Tabela 6.4.

Podstawowe parametry analityczne zastosowane w procedurze dekonwolucji linii widmowych
XPS C1s dla struktur warstwowych In203 o dwéch réznych grubosciach, oraz pola powierzchni
dwdch gtéwnych rozpoznanych sktadowych.

Parametry analityczne procedury dekonwolucji oraz pola powierzchni i

Grubos¢ sktadowych linii widmowej XPS O1s

nanowarstw

In203 Wiazanie Energia wigzania = Szerokos¢ potéwkowa Pole
[nm] (grupa sktadowych (FWHM) sktadowych powierzchni

funkcyjna) (eV) (eV) sktadowych (%)
C-C, C=0 285 1.70 31.7
15 C-O, C-OH 286 2.30 31.0
C=0, C-C=0 289 2.10 20.3
C-C, C=0 285 1.60 37.3
20 C-0O, C-OH 286 2.00 32.6
C=0, C-C=0 289 2.50 20.8

Na podstawie analizy informacji zestawionych w Tabeli 6.4 mozna stwierdzi¢, ze dla struktur
warstwowych In;O3 o grubosci 15 nm na ich powierzchni dominujg (powyzej 31% wktadu)
powierzchniowe wigzania wegla w formie grup funkcyjnych C-C oraz C=C, oraz pojedynczego
wigzania atomoéw wegla z tlenem C-O oraz wigzania atomow wegla z grupg hydroksylowg OH,
natomiast troche mniejszy jest wktad grup funkcyjnych C=0, C-C=0 (na poziomie ok. 20%).

Z kolei dla struktur warstwowych In;03 o grubosci 20 nm na ich powierzchni dominujg przede
wszystkim (ok. 37% wktadu) powierzchniowe wigzania wegla w formie grup funkcyjnych C-C
oraz C=C. Nieco mniejszy jest natomiast wktad (na poziomie ok. 33 %) powierzchniowych
wigzan atoméw wegla z tlenem C-O oraz atoméw wegla z grupa hydroksylowg OH. Wyraznie
mniejszy jest natomiast (ok. 21%) wktad powierzchniowych wigzan wegla w formie grup
funkcyjnych C=0, C-C=0, ale jest poréwnywalny do wartosci otrzymanych dla struktur
warstwowych In,03 o grubosci 15 nm.

110



W tym miejscu, w nawigzaniu do informacji przedstawionych wczes$niej warto jeszcze raz
dodatkowo podkresli¢, ze na powierzchni badanych struktur warstwowych In;0s3 ilos¢
i koncentracja niepozgdanych zanieczyszczen weglowych sg raczej Sladowe w stosunku do ich
gtéwnych sktadnikoéw, co potwierdza, ze zostaty one dobrze zabezpieczone przed kontaktem
z gazami resztkowymi otaczajgcej atmosfery gazowej po ich wyjeciu z komory reakcyjne;.

Na bazie wszystkich informacji otrzymanych z widm XPS zamieszczonych i opisanych
szczegotowo w tym Rozdziale mozna stwierdzi¢, ze przeprowadzone metodg XPS badania
wykazaty, ze otrzymane struktury warstwowe In;03 charakteryzujg sie dobrym poziomem
stechiometrii powierzchniowej, oraz stosunkowo wysokg czystoscig.

Wyniki te zatem jednoznacznie potwierdzajg, ze zaprojektowany i wykonany w ramach
realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego modutowy system (instalacja) bardzo
wysokiej prézni do osadzania materiatéw potprzewodnikowych spetnia oczekiwania i moze
by¢ rozwazany jako urzadzenie, ktére moze by¢ potencjalnie produkowane i tym samym
oferowane dla potencjalnych odbiorcéw, nie tylko z obszaru nauki ale i nowoczesnego
przemystu elektronicznego.
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7 PODSUMOWANIE | UWAGI KONCOWE

W nawigzaniu do informacji przedstawionych w Rozdziale 3 gtdwnym celem prac wiasnych,
w ramach realizacji niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego, bylo z jednej strony
zaprojektowanie i wykonanie modutowego systemu (instalacji) bardzo wysokiej prézni do
osadzania materiatow potprzewodnikowych, wraz z elementami jego wyposazenia, a z drugiej
- opracowanie i wdrozenie metodologii osadzania niskowymiarowych struktur warstwowych
wybranych materiatdw poétprzewodnikowych, w potaczeniu z charakteryzacja ich
podstawowych wtasciwosci fizykochemicznych, w aspekcie ich potencjalnych aplikacji.

W ramach realizacji wstepnej czesci projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego,
w ramach symulacji komputerowych:

e sprawdzono m.in. wytrzymatosci mechanicznej zaprojektowanej prdézniowej komory
procesowej oraz elementéw mechanicznych jej mocowania,

e zoptymalizowano rozktad geometryczny elementéw wyposazenie w/w komory procesowej
w celu uzyskania (zapewnienia) maksymalnej jednorodnosci osadzonej warstwy,

e opracowano schemat uktadu pompowego dla systemu, uktadu sterowania
pneumatycznego, oraz uktadu jego chtodzenia,

e okreslono optymalny rozktad temperatury w komarkach efuzyjnych w celu zapewnienia
optymalnych warunkéw odparowania osadzanego materiatu pétprzewodnikowego,

e okreslono rozktad temperatury podtoza przy jego oczyszczaniu wigzka laserows.

Z kolei w gtdwnej czesci prac wtasnych zaprojektowano i wykonano system prdézniowy
sktadajacy sie z komor prézniowych wraz z uktadem stelazy i podpor do ich osadzenia,
wybranych elementéw komory i $luzy automatycznym transferem liniowym, takich jak
manipulator transferu liniowego oraz manipulator komory $luzy, a nastepnie wybranych
elementow wyposazenia komory przygotowawczej, oraz wybranych elementéw wyposazenia
komory procesowe;j.

Ponadto w ramach realizacji niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego opracowano
petng dokumentacje rysunkowg (3D i 2D) przy uzyciu systemu CAD, dokumentacje
z przeprowadzonych symulacji, oraz schematéw uktadow pompowych wraz z dozowaniem
gazu, uktadéw pneumatycznych i chtodzenia.

W kolejnej czesci realizacji projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego zaadoptowano te
elementy wyposazenia do systemu, oraz wykonano i zaadoptowano oprzyrzagdowanie
elektroniczne do sterowania w/w modutowym systemem do osadzania nanowarstw
wybranego materiatu pétprzewodnikowego — tréjtlenku indowego In20s.

W koncowej czesci realizacji tego projektu doktoratu wdrozeniowego przeprowadzono
systematyczne prace na osadzaniem struktur warstwowych In;O3 z wykorzystaniem metody
wzrostu reotaksjalnego z wygrzewaniem prézniowym (RGVO), a nastepnie przeprowadzono
systematyczne prace nad okresleniem ich wybranych powierzchniowych wtasciwosci
chemicznych metodg rentgenowskiej spektroskopii fotoelektronowej (XPS).
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Przeprowadzone badania wykazaty, ze otrzymane struktury warstwowe In,03 charakteryzuja
sie dobrym poziomem stechiometrii powierzchniowej, oraz wysokg czystoscig, co
jednoznacznie potwierdza, ze zaprojektowany i wykonany w ramach realizacji niniejszego
doktoratu wdrozeniowego modutowy system (instalacja) bardzo wysokiej prézni do osadzania
materiatow pétprzewodnikowych spetnia oczekiwania i moze by¢ rozwazany jako urzgdzenie,
ktore moze by¢ potencjalnie produkowane i tym samym oferowane dla potencjalnych
odbiorcow nie tylko z obszaru nauki ale i nowoczesnego przemystu elektronicznego.

Co istotne, przeprowadzone prace oraz uzyskane wyniki zostaty rozpowszechnione w postaci:

e wstgpienia (komunikatu/komunikatéw) ustnych
Mariusz Florek, tukasz Walczak, Monika Kwoka
Modutowy system prozniowy do niskotemperaturowego osadzania wybranych
nanomateriatow
na X Krajowej Konferencji Nanotechnologii -KK Nano 2022 w Krakowie (3-8 lipca 2022)

e plakatu
Autorzy (uzupetni¢
Innovative vacuum manipulator of substrates for deposition of selected nanomaterials
of controlled surface properties
na miedzynarodowej prestizowej konferencji naukowej - 36" European Conference on
Surface Science - ECOSS 2023 w todzi (28.08-01.09.2023)

e publikacji naukowe;j.
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