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ETUDE DES DEFAUTS DANS L E S  COUCHES H E T E R O E P I T A X I A L E S  DE M A T E R I A U X  

I I I - V  PAR L' ANALYSE METALLOGRAPH IQUE SUR B I SEAU CH IMI QUE 

A . M .  Huber, G. Laurencin et M. Razeghi 

Thornson-CSF, Lahoratoire Central  de Recherches, B.P. 10, 91401 Orsay, France 

R@sume - Une techn ique de r e v e l a t i o n  a  e t e  mise au p o i n t  pour  l ' e t u d e  des 
d k f a u t s  dans l e s  s t r u c t u r e s  h e t e r o 6 p i t a x i a l e s  de mono e t  mul t icouches.  
La r e a l i s a t i o n  d ' u n  b iseau ch imique de t r e s  f a i b l e  ang le  avant  l a  r e v e l a t i o n  
a  permis  l ' e v a l u a t i o n  de l a  s t r u c t u r e  c r i s t a l l i n e  e t  l ' e t u d e  des i n t e r f a c e s .  

A b s t r a c t  - The " e t c h  p i t  " obse rva t i on  t echn ique  has been developed f o r  t h e  
s tudy o f  t h e  c r y s t a l l i n e  p e r f e c t i o n  o f  mono and m u l t i l a y e r  h e t e r o s t r u c t u r e .  
Be fo re  t h e  s e l e c t i v e  r e v e l a t i o n  we fo rm a  chemical  bevel w i t h  a  v e r y  l ow  
angle.  By t h i s  t echn ique  we can see i f  m i s f i t  d i s l o c a t i o n  a t  t h e  i n t e r f a c e  
a r e  generated o r  n o t .  

I - INTRODUCTION 

Les s t r u c t u r e s  h e t e r o e p i t a x i a l e s  des composes 111-V son t  de p l u s  en p l u s  u t i l i s e e s  
c o m e  ma te r i au  de base des d i s p o s i t i f s  op toe lec t ron iques  e t  hyperfrequences. 

I 1  e s t  b i e n  connu que l e s  d e f a u t s  c r i s t a l l i n s  o n t  une i n f l u e n c e  s u r  l a  q u a l i -  
t e  e l e c t r i q u e  du ma te r i au  ( 1.2.3. ) ; a i n s i  1  ' e v a l u a t i o n  de l a  p e r f e c t i o n  c r i s t a l -  
l i n e  e s t - e l l e  t r 6 s  impor tante ,  pour l a  d e f i n i t i o n  des c o n d i t i o n s  de c ro i ssance  o p t i -  
males. Par exemple, pour l c s  l a s e r s  on demande des h e t e r o s t r u c t u r e s  sans d i s l o c a t i o n s  
de desaccord de reseau ( D.D.R ) .  

La methode de c a r a c t e r i s a t i o n  s t r u c t u r a l e ,  l a  p l u s  f a c i l e  & m e t t r e  en oeuvre 
e s t  l ' a n a l y s e  meta l lograph ique.  La c o r r e l a t i o n  e n t r e  l e s  f i g u r e s  d ' a t t a q u e  e t  l a  
n a t u r e  des de fau ts  dans SaAs e t  dans InP ( mater iaux  de base des 111-V ) a  e t e  e t a b l i e  
depu is  p l u s i e u r s  annees ( 4.5.6.7.8. ) .  Tou te fo i s ,  ces etudes son t  l i m i t e e s  aux 
ma te r i aux  m o n o c r i s t a l l  i n s  e t  aux h e t e r o e p i t a x i e s  avec monocouches ( 9 ) .  

O r  dans l a  p r a t i q u c ,  l e s  l a s e r s  e t  l e s  d iodes son t  c o n s t i t u e s  de mul t icouches 
de f a i b l e  epa isseur .  Les s t r u c t u r e s  h e t e r o e p i t a x i a l e s  d o i v e n t  donc B t r e  e tud iees  s u r  
b iseau ce q u i  permet de m e t t r e  en evidence l e s  couches successives.  

I 1  - REALISATION DU BISEAU. 

Le b iseau d i t  " mecanique " n ' e s t  pas u t i l i s a b l e ,  c a r  il e s t  obtenu pa r  rodage. Ce 
t r a i t e m e n t  c r 6 e  des de fau ts  dans l e  c r i s t a l  su r  p l u s i e u r s  microns de pro fondeur  e t  l a  
r e v e l a t i o n  ch imique presente  a l o r s  des f i g u r e s  de c o r r o s i o n  ( F.C. ) dues & l a  prepa- 
r a t i o n  de su r face .  I 1  e s t  d i f f i c i l e  d ' a m e l i o r e r  c e t t e  s i t u a t i o n  pa r  un decapage 
ch imique p r e a l a b l e  & l a  r e v e l a t i o n .  

La r e a l i s a t i o n  d ' u n  b iseau ch imique e s t  donc necessa i re  & ce  t ype  d 'e tude.  
Nous avons u t i l i s e  e t  developpe ( 1 0 , l l )  l a  methode de R. : l e l l e t  (12) .  Le montage eSt 
rep resen t@ s u r  l a  f i g u r e  1. Avec c e t t e  methode on dep lace l e  1  i q u i d e  r e a c t i f  ( 15% 
de brome dans du methanol pour l e s  composes 111-V ) devant  1 1 6 c h a n t i l l o n  monte v e r t i -  
calement s u r  un suppor t .  La v a l e u r  de 1  ' a n g l e  obtenu depend : 

a)  de l a  c o n c e n t r a t i o n  du brome ; p l u s  l a  c o n c e n t r a t i o n  du brome e s t  f a i b l e  
p l u s  1  ' a n g l e  du b iseau e s t  f a i b l e  ( 2 v i t e s s e  cons tan te  de deplacement du 
l i q u i d e  ) 

b) de l a  v i t e s s e  de deplacement du l i q u i d e ,  p l u s  e l l e  e s t  f a i b l e ,  p l u s  1  'an- 
g l e  du b iseau e s t  impor tan t  ( & c o n c e n t r a t i o n  ega le  ) .  

On peu t  o b t e n i r  des biseaux avec un ang le  a t r 6 s  f a i b l e ,  pa r  exemple 0,02°-0,060.La 
c o n c e n t r a t i o n  du brome dans l e  methanol e s t  d ' e n v i r o n  15% pour o b t e n i r  des b iseaux 
avec a = O,OcO. D ' a u t r e  p a r t ,  l e s  composes 111-V s ' a t t a q u e n t  avec l a  m@me v i t e s s e  
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ainsi on rea l ise  des biseaux bien l i s ses  e t  sans marche. La figure 2 represente l e  
schema d'un biseau sur une heterostructure de t r o i s  couches. 

111 - TECHNIQUE DE REVELATION DES DEFAUTS DANS LES COMPOSES 111-V. 

Le bain d'attaque ideal e s t  celui qui revele avec nettete l e s  defauts ( dislocations, 
D . D . R . ,  s t r ia t ions  e t  precipites ) dans l e s  differents composes des h@terostructures, 
en dissolvant l e  minimum de materiau ( 0 , l  um ) .  / 

A notre connaissance i l  exis te  deux bains de revelation adaptables aux 
composes 111-V. 
1) Le bain H (6) revele tous l e s  defauts avec une grande sens ibi l i te  en ne dissol-  
vant que t r e s  peu de materiau ( 0,05 - O,l,um ) mais i l  n 'agi t  que sur InP. GaAs, 

A1 GaAs, InGaAs, InGaAsP sont inattaquables par ce bain. 
2) Le bain AB (4) modifie ( attaque sous eclairement ) ou non, revele tous l e s  
composes, mais pour obtenir des figures d 'at taque identif iables i l  e s t  necessaire 
de dissoudre plus de 0,5 um du materiau. D'autre part, on a observe en u t i l i s an t  l e  / bain AB modifie, l ' a r r c t  total  de l ' a t taque ii proximite des interfaces dans l e  cas 
des hettirostructures. 

La revelation ii 60°C sans eclairement e s t  toujours possible, mais l e  contrdle 
de l a  quantite de materiau dissous reste d@l ica t .  Ainsi l a  r@velation au bain AB des 
structures completes e s t  reservee aux depdts d'epaisseur superieurs 2 um. / 
IV. ETUDE DES HETEROSTRUCTURES. 

Nous avons rea l i se  des biseaux sur l e s  structures mono e t  heteroepitaxiales des 
composes In Ga As/InP e t  InxGal~xA~l-yPy/InP ( ternaire : T e t  quaternaire : Q ) ; x 1-x 
Celles-ci ont ete etudiees en revelant uniquement l e s  defauts dans InP. 
Xazuo e t  a1 (9)  ont etudie la formation des D . D . R .  dans des depdts T e t  Q sur InP 
( en monocouche ) d'abord par topographie aux rayons X en transmission, ensuite 
aprcs dissolution des depbts, i l s  ont revel6 l ' I n P  sous-jacent. 11s ont demontre que 
l e s  D.D.R vues par topographie aux rayons X ont toujours e t e  revelees par l ' a t taque 
chimique sur 1 ' InP sous-jacent. 

Par l a  presentation de quelques exemples on essaie de montrer que l a  revela- 
tion sur biseau des defauts dans InP, suivie eventuellement de l a  dissolution des 
couches T e t  Q, e t  de 1 'attaque de InP sous-jacent ( voir l e  schema de l a  figure 3 ) ;  
permet d 'obtenir  une connaissance t r e s  satisfaisante de la quali te du materiau ; 
mais aussi e l l e  nous renseigne sur les  defauts au niveau de l ' i n t e r face .  

Sur l a  f igure 4 on prgsente cependant u n  echantillon pour IequeT l 'u t i l i sa t ion  
des deux bains de revelation : H e t  AB a e t@ possible, l 'epaisseur du depat de 
InxGal-xAs/InP etant  de 6 um ( x = 0.51, l e  depdt a ete prepare par phase vapeur ) .  

/ 
L'attaque ( 1 minuted) du biseau ( a =  0.11" ) au bain H a permis de determiner l a  
quali t6 du ubstrat ( figure 4a ), l e  nombre de dislocations par cm2 ( i c i  
F.C. = 5 1 6  cm-' ) a ete compte, de plus l a  presence des D . D . R  1 ' in ter face  T/InP 
a ete mise en evidence. Elles sont vues par l'augmentation du nombre des F.C. ii 
par t i r  de 1 ' interface F.C. = 6.105cm-~ ). Les D . D . R .  pGn0trent jusqu12 environ 
l / u m  dans InP, come o i  a pu l e  mesurer sur l e  biseau. On voit bien que T e s t  inat- 
taque par l e  bain H .  Le contour bien marque de l ' i n t e r face  e s t  dO ii l a  difference de 
niveau Cree entre l e s  couches apres l a  legere dissolution de InP lo r s  de l ' a t taque.  

Le dessin de l ' in ter face  r e f l e t e  l a  planeYt6 de l a  surface d 'origine.  L'atta- 
que au bain H suivi du bain A0 ( 60°C pendant 3 minutes ) a revele en plus des 
D . D . R .  dans l a  couche T ( figure 4b ) . Elles se propagent jusqu'ii l a  surface. 

La dissolution de la couche T a e t e  effectuee dans l a  solution suivante : 
1 v01. H20, 1 vol . HF e t  1 vol. HN03 puis 1 ' InP sous-jacent a et@ attaqu6 au 
bain H .  

La figure 8a presente l e s  resul ta ts  obtenus. La mise en evidence des D . D . R  
e s t  t r6s  nette. 

La figure 5 e s t  l e  schema de l a  structure des lasers prepares par cracking de 
compos6s organometa1 1 iques sous pression redui te .  L'examen metal lographique sur 
biseau de deux echantillons A e t  B ( prepares separement ) e s t  present6 sur l e s  
f igures 6 e t  7. Une Gventuell e mesure des epaisseurs, doit  6 t re  effectuee avant 1 a 
revelation, etant  donnee l a  l6g6re dissolution de InP. L'echantillon A de la f ig .  6 



n'a pas de D.D.R. aux interfaces, le nombre de dislocations dans la couche d'In? 
( couche de confinement entre Q, et Q, ) est le meme que dans le iubstrat. Les 

4 dislocations sont induites par iellesLdu substrat ( F.C. = 4.10 cm-2). 
La dissolution des couches Q1 et O2 et l'attaque de InP sous-jacent confirne 

l'absence des D.D.R. ( voir figures 8b et 8c ). Ce resultat montre que l'epitaxie 
s'est deroul@e parfaitement et que les composes superposes s'accordent tres bien. 
De meme, 1 'echantillon B present@ sur la figure 7 n a pas de 9.D.R. nais on observe 
une augmentation considerable de .F.C.dans la couche de confinement 
( F.C. = 6.10~ cm-2 dans le substrat, F.C. = 5.105 cm-2 dans la couche de confinement). 
L'origine de ce phenomene n'est pas encore bien determinee, cependant elle peut Btre 
liee a un leger ecart de stoechiometrie. 

V. CONCLUSION. 

La realisation de biseaux chimiques a faible anglea =0,02°-0.060 a permis d'observer 
au microscooe ootiaue des couches tres minces et des interfaces avec un aorandisse- 
ment de I@' - 5: I@'. 

Une technique de revelation sur biseau, adaptee aux mono et multicouches des 
structures heteroepitaxiees a permis 1 'evaluation he la structure cristalline des 
composes InGaAs/InP et InGaAsP/InP. Sur ces m6mes structures on a pu mettre en evi- 
dence des dislocations de desaccord de r eseau. 
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Fig. 1 - 

Porte echantillon 

ervoir 

Sch6ma de l'appareil pour r&aliser des biseaux 
Schematic of chemical bevel apparatus. 

chimiques. 

Fig. 2 - Schema du biseau chimique. 
Schematic of heterostructure bevel. 



Fig. 3 - Etude des interfaces. Dissolution des couches Q 
et attaque de InP sous-jacent au bain H. 

- Schematic of heterostructure bevel after Q layer 
dissolution. Etch pits observation on InP. 

Zn doped 

Fig.4 -RGv6lation sur biseau Fig.6 -R6vClation sur biseau 
Ternaire/InP a)bain H ; b) bain H d'une structure de laser 
puis AB. Mise en evidence des D.D.R. ( A =  1,34pm ) -  Echant. A pas 

-Etch pits observation on de D.D.R. 
chemical bevel of In Gal-xA~/InP -~tch pits observation on 
a) H bath ; b) H bat# and AB bath. chemical bevel of a laser struc- 

ture. ( M bath ). 
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Q, (P+)  0.2/urn 

InP ( p )  2,um 

Q2 ( non+dbpe ) 0,2 um 4 = InxGa As P  
InP ( n ) / I-x I-y y 

X = 0.75 y = 0 ,44  
InP ( n+ ) s v b s t r a t  A = 1,34 / 

Fig. 5 - Sch6ma d'un laser. 
Schematic cross section of a laser structure. 

In~Gar-Ast, Pvy ~lnP/lnxGa~-x PY/ln~substrate n* 
x=*rs ~ 0 . a .  bevel: -;o.oa2 

€,.hrn,: H. 2"" 

1"P FA - 
I n  doped 

mx-,-, n, 
m doped 

MxGa,As,., P, 
active layer 

Flg 7 

Fig.7 -RGv6lat.ion sur biseau d'une 
structure de laser ( X= 1,34pm ) 
-Echant. B pas de D.D.R. mais 
augmentation de F.C. dans InP 
(couche de confinement). 

-Etch pits observation on 
chemical bevel of a laser struc- 
ture. High E.P.D. in InP confining 
layer. 

Fig.8 -Revglation de InP sous- 
jacent au bain H. a)InP sous Ter- 
naire. Presence de D.D.R.; b) et 
c) InP sous Quaternaire pas de 
D.D.R. 

-Etch pits observation on: 
a) InP underlying InxGa AS. 
Mismatch dislocations. &iXand c) 
InP underlaying I~,G~;-~As~- P 
without mismatch dlslocatlonz. 


