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Recenzja pracy doktorskiej mgr inz. Artema Shalimova pt:

»Okreslenie wplywu wysokocisnieniowego wygrzewania na strukture defektows

wybranych warstw polprzewodnikowych”

Magister inzynier Artem Shalimov postawit za cel swojej pracy doktorskiej zbadanie
zmian strukturalnych wybranych potprzewodnikowych ukladow cienkowarstwowych
zachodzacych w warunkach wysokich cisnien hydrostatycznych do 1.2 GPa. Wybrane uktady
to trzy typy warstw epitaksjalnych roznigeych si¢ stanem naprezen i wspotezynnikami
rozszerzalnosei materiatéw warstwy i podtoza a mianowicie: (i) warstwy GaAs na podtozach
Si, (i1) warstwy InAs na podtozach GaAs, (ii) warstwy InAl;«(Gaj.)As na podiozach InP
oraz warstwy implantowane lekkimi jonami w krzemie - (iv) jonami wodoru i (v) warstwy
implantowane podwdjnie jonami wodoru i helu. Nalezy podkresli¢, ze badane warstwy
epitaksjalne istotnie réznily si¢ wartosciami wspolezynnika niedopasowania i stopniem
zrelaksowania.

Przedstawiona pracy dotyczyla w duzej mierze zagadnien nie opisywanych w
literaturze, o duzym znaczeniu poznawczym i praktycznym. Sposréd wymienionych przez
doktoranta motywéw podjecia badan podkresle ten, Ze procesy wygrzewania
wysokocisnieniowego aktywujg wszelkie niejednorodnodci strukturalne, a obserwowane
zmiany struktury sa dodatkowym wskaznikiem stanu wyjsciowego.

Praca  doktorska  zostala ~ wykonana przy  zastosowaniu  dyfraktometrii
wysokorozdzielezej, realizowanej na nowoczesnych dyfraktometrach wysokorozdzielezych
Philips MRD i Philips MRD X’Pert Pro. Techniki badawcze obejmowaty pomiary
parametrow sieci w plaszczyznie warstwy i w plaszczyznie do niej prostopadlej, pomiary
szerokoSci potowkowych krzywych dyfrakeyjnych oraz mapowanic sieci odwrotnej w
refleksach symetrycznych i asymetrycznych.

Istotnym elementem pracy byly badania rozpraszania dyfuzyjnego, podparte
obliczeniami teoretycznymi opartymi o zastosowania teorii kinematycznej dyfrakcji

promieniowania rentgenowskiego.



Przedstawiona praca zawiera osiem rozdzialow. Pierwszy zawiera wprowadzenie i
sformutowanie celu pracy. W drugim doktorant przedstawit metodyk¢ badan opartg o
dyfraktometry'wysokorozdzielcze. W trzecim przedstawiono podstawy kinematycznej teorii
dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego z zastosowaniami do obiektéw o skonczonych
rozmiarach i mikroporow. Czwarty rozdzial pracy omawia teori¢ dyfrakecji dla warstw
epitaksjalnych zawierajacych dyslokacje niedopasowania. W rozdziale piatym doktorant
przedstawil podstawy teoretyczne prowadzonych badafi warstw implantowanych. Wyniki
eksperymentalne i ich interpretacja sq przedstawione w dwoch nastgpnych rozdziatach -
szostym dla warstw epitaksjalnych i siddmym dla warstw implantowanych. Rozdzial VIII
zawiera podsumowanie.

Rozdzial czwarty zawiera istotne elementy teorii opracowane przez doktoranta. Na
wstepie przytacza on wzory na funkcje korelacji i rozktady natgzen promieniowania w
przestrzeni odwrotnej stanowiace punkt wyjscia dla zaproponowanej metody oceny typu i
koncentracji dyslokacji niedopasowania. W kolejnym podrozdziale zawarta jest krytyczna
ocena metady wyznaczania gestosci dyslokacji Ayersa opartag o wlasne wyniki pomiarow
szerokosci potowkowej réznych refleksow dla warstw GaAs/Si. Wryniki te budza uznanie
duza liczba wykonanych pomiarow.

Doktorant opracowal wlasna metodg oceny gestosci dyslokacji niedopasowania, wraz
z oceng ich typu i stopnia uporzadkowania. Wyprowadzil on wzory na wspolczynniki
uwzgledniajace pole deformacji dyslokacji w wyrazeniach na funkcje korelacji, a nastgpnie
wzory na poszerzenie szerokosci maksimum dyfrakcyjnego skanow prostopaditych i
réwnoleglych do wektora sieci odwrotne;.

Istotnym dla oceny dominujacego typu i gestosci dyslokacji niedopasowania bylo
zauwazenie, ze wspétczynniki K i K| opisujace poszerzenia maksiméw roéznia si¢ znacznie
wyrazniej dla dyslokacji 60° niz dla dyslokacji krawedziowej. Dzigki temu istnieje mozliwos¢
oceny proporcji gestosci tych dwu typéw dyslokacji niedopasowania. Doktorant
zaproponowal sposob obliczania czynnika korelacji na podstawie nachylenia zaleznosci
poszerzenia w funkcji wspdtczynnikéw K, i K, dla roznych refleksow. Metody
zaproponowane przez doktoranta umozliwiaja szeroka charakterystyke uktadu dyslokacji w
warstwach epitaksjalnych przy ich duzej koncentracji.

Przedstawiona w rozdziale V teoria rozpraszania dyfuzyjnego dla warstw
implantowanych dotyczy tzw. defektow pierwszego typu takich jak luki, defekty punktowe,
klastry defektow czy petle dyslokacyjne, gdzie rozpraszanie dyfuzyjne jest tu wynikiem pola

deformacji w pewnej odlegtosci od ich rdzenia. Doktorant przedstawil opracowane przez



siebie rozwinigcie metodyki obliczen na przypadek rozrzutu parametrow defektow opisanego
roznymi funkcjami.

W poczatkowej czesci rozdziatu VI przedstawione zostaly wyniki badan jedenastu
warstw GaAs na podtozach krzemu réznigeych si¢ dezorientacjg i sposobem wycigcia
podtoza. W oparciu o pomiary parametrow sieci w roznych refleksach doktorant wykazat
ortorombowy charakter deformacji sieci wynikajacy z roéznej koncentracji dyslokacji w dwu
réznych kierunkach <110> i wyznaczyl parametry sieciowe zdeformowanej sieci warstwy. w
tym kat miedzy osiami [100]1 [010].

Uzyskane wyniki wykazaty dominujaca role dyslokacji 60° w poszerzeniu maksiméw
dyfrakcyjnych i umozliwily wyznaczenie iloczynu wspoétczynnika korelacji i ggstosci tych
dyslokacji. Na podstawie wynikéw badan TEM oczekiwano takze wystgpowania duzej
gestosci dyslokacji krawedziowych Lomera, o znacznie wyzszym uporzadkowaniu, a wigc
nizszym wspotczynniku korelacji. Na duze uznanie zasluguje zaproponowany przez
doktoranta sposdb wyznaczenia wspotczynnikow korelacji dla obu typéw dyslokacji przez
obliczanie wartosci poszerzen maksimow skanow rownolegtych i prostopadlych do wektora
dyfrakejiy w funkeji par roznych wartosci wspdlczynnikow korelacji v 4% | znalezienia
punktow przeciecia linii odpowiednich poziomow poszerzen.

Przeprowadzenie proby procesow HP-HT dotyczyly dwu probek o réznym sposobie
wycigcia, ktére poddawano wygrzewaniu pod cis$nieniem 1.2 GPa: najpierw w temperaturze
670° C, a pdzniej jeszcze raz w temperaturze 870° C. Charakterystycznym dla warstw
GaAs/Si jest ich istotna relaksacja zachodzaca w wysokich temperaturach, gdy wskutek
znacznie mniejszej od krzemu rozszerzalnosci GaAs mamy istotne zmniejszenie lub zmiane
znaku niedopasowania. Przeprowadzone pomiary pozwolity na ustalenie temperatury, w
jakiej zachodzila ostatnia relaksacja, ktdra dla pierwszego procesu wynosita 600° C, a dla
drugiego 670° C. Zaobserwowano spadek rozpraszania dyfuzyjnego po procesach HP-HT
zwiazany ze spadkiem liczby dyslokacji 60° przy tworzeniu si¢ dyslokacji Lomera.

W kolejnym podrozdziale opisano badania warstw epitaksjalnych InAs/GaAs
charakteryzujacych si¢ bardzo duzym wspdtczynnikiem niedopasowania. Podobnie jak w
przypadku warstw GaAs/Si pokazano, ze wplyw na poszerzenie krzywych maja dyslokacje
60°, lecz w prébee istnieja dyslokacji Lomera o znacznie wigkszej koncentracji i znacznym
uporzadkowaniu. Wplyw wygrzewania wysokotemperaturowego polegal na zmniejszeniu
szerokosci maksimow dyfrakcyjnych — interpretowany jako 30% spadek koncentracji
dyslokacji  60° przy jednoczesnym  zwiekszeniu rzeczywistego  wspotczynnika

niedopasowania. Nie obserwowano jednak kierunkowosci relaksacji naprgzen.
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W ostatnich podrozdziatach rozdziatu VI doktorant przedstawit badania trzech typow
warstw InyAl; As/InP dla x rownego odpowiednio 0.53, 0.5 i 0.51. W dwu ostatnich
przypadkach stata sieci warstwy byta mniejsza od statej sieci podtoza. Uzyskane wyniki
doktorant usitowal wytlumaczy¢ na gruncie opracowanej teorii. Tak np. dla pierwszego z
trzech badanych ukladéw uzyskano silnie poszerzone refleksy od warstwy, ktore przy
rejestrac]i refleksu dla dwu prostopadtych azymutéow sg wytlumaczalne odpowiednio przez
uktad dyslokacji 60°1 dyslokacji krawedziowych o znacznie wigkszej koncentracji dyslokacji,
niz wynika to z wielkoéci niedopasowania sieciowego. Niekonsystencje tej interpretacji
doktorant tlumaczy szeregiem przyczyn, sposrod ktorych recenzentowi najbardziej istotng
wydaja si¢ by¢ grupowanie sie dyslokacji i tworzenie blokow mozaiki. Ze swojej strony
recenzent sugeruje mozliwos¢ polozenia dyslokacji niedopasowania na roznych
glebokosciach, szczegodlnie prawdopodobne w przypadku wigzek dyslokacji niedopasowania,
ktorych nie uwzglednia obecny wariant teorii.

Ciekawym wynikiem dla warstw o przeciwnym znaku niedopasowania bylo
wytlumaczenie szeregu cech map przestrzeni odwrotnej probek przed i po wygrzewaniu przez
zalozenie wystepowania petli dyslokacyjnych w plaszczyznach {111} z wektorami Burgersa
prostopadtymi do plaszczyzny warstwy.

Wyniki badan warstw implantowanych przed i po wygrzewaniu sa przedstawione w
rozdziale VII odpowiednio dla warstw implantowanych samym wodorem, jak i podwojnie
wodorem i helem. Dla wytlumaczenia réznych cech map rozpraszania dyfuzyjnego doktorant
przeprowadzil szereg symulacji zakladajac wystepowanie petli dyslokacyjnych, punktowych
wytracen postulowanych w literaturze defektow o rozmytych granicach. Autor prowadzit
rowniez oszacowania rozmiarow poszczegdlnych typow defektow.

Przedstawiong prace recenzent ocenia bardzo wysoko z uwagi na istotny wktad
teoretyczny 1 zakres badan eksperymentalnych. Doktorant zaproponowal szereg oryginalnych
i eleganckich podejs¢ badawczych, szczegdlnie dotyczgcych badania dyslokacji
niedopasowania w warstwach epitaksjalnych. Przeprowadzil on badania duzej liczby prébek,
ktére byly bardzo obszerne 1 systematyczne. Niejednokrotnie badania byly wykonywane w
roznych typach skanéw dla przeszto 10 roznych reflekséw, nie wspominajac o wykonywaniu
peinych map przestrzeni odwrotnej dla réznych refleksow. Doktorant przeprowadzit réwniez
szerokie obliczenia teoretyczne, w tym obliczenia odpowiednich funkcji korelacji dla
réznych typow dyslokacji niedopasowania, a w przypadku warstw implantowanych
przedstawit rozwinigcie teorii uwzgledniajace statyczny rozrzut defektow. Dla dyskusji

wynikow doktorant wykonatl caly szereg symulacji numerycznych rozpraszania dyfuzyjnego.



Wiele przedstawionych wynikow zostalo opublikowanych lub przyjetych do publikacji w
pismach migdzynarodowych.

Przedstawiona interpretacje wynikow w niektérych przedstawionych wypadkach
mozna uzna¢, za niecalkowicie przekonywujaca. Dotyczy to np. warstw epitaksjalnych o
mniejszym niedopasowaniu. Przedstawione proby symulacji i uzyskanie ,.czgsciowej
zgodnosci” sg jednak rowniez cenne.

Pewne uwagi krytyczne recenzenta dotycza dyskusji wynikéw w  warstwach
implantowanych. Tak np. w $wietle swoich doswiadczen z symulacja krzywych recenzent
uwaza ze obserwowane bezposrednio po implantacji maksima interferencyjne sa zwigzane z
warstwg zdeformowang jonami wodoru, a nie z warstwa przestrzelong. Zdaniem recenzenta
doktorant pomingt mozliwos¢ wystgpowania po wygrzewaniu stosunkowo duzych pecherzy
wypelnionych gazem (,,blistering”). Niestety pole odksztatcen takich pecherzy nie jest dobrze
przyblizane przez pola odksztatcen defektow rozwazanych przez doktoranta — m.in. petli
dyslokacyjnych, czy punktowych wytracen. Fragmenty odksztalconej sieci nad pecherzami
moga zdaniem recenzenta dawaé przyczynek do intensywnos$ci rozpraszanej daleko od
warunku Bragga, nie mieszczac si¢ w rozwazanych modelach rozpraszania dyfuzyjnego.
Prawie brak odniesien literaturowych do nowych prac opisujacych to zjawisko.

Z drugiej strony, bardzo nieprawdopodobnym wydaje si¢ postulowanie przez
doktoranta wystepowanie defektow typu ,.igiel”.

Praca zostala przygotowana dosy¢ starannie i ma logiczny uklad. Biorac pod uwage
mozliwe trudnosci jezykowe doktoranta usterek jezykowych jest stosunkowo niewiele.
Mozna tu wymieni¢ uzywanie stowa ,.dyfrakcja” w przypadku metod eksperymentalnych
gdzie wlasciwe byloby stowo ,dyfraktometria”, czy uzycie ,monotonnie” zamiast
~monotonicznie”. Inne usterki redakcyjne dotyczg nickonsekwencji w przedstawieniu
literatury — pelne tytuly sa podane dla czesei prac - oraz braku numeracji cz¢$ci wzordw i
podrozdzialow. Szkoda, ze w rozdziale III i nastgpnych doktorant nie ustrzegl si¢ od usterek
w przedstawianiu podstaw teoretycznych, polegajacych na niekonsekwentne] notacji 1
pewnych opuszczeniach, w tym m.in. braku objasnienia niektérych uzytych symboli,
utrudniajacych dalsze sledzenie pracy.

Wspomniane usterki nie mogg przestoni¢ wysokiej oceny pracy mgr inz. Artema

Shalimova. Wnoszg¢ o jej przyjecie do publicznej obrony i nagrodzenie wyroznieniem.



