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ETUDE DES DEFAUTS DANS LES COUCHES HETEROEPITAXIALES DE MATERIAUX
I11-v PAR L'ANALYSE METALLOGRAPHIQUE SUR BISEAU CHIMIQUE

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

Thomson—CSF, Laboratoire Central de Recherches, B.P. 10, 91401 Orsay, France

Résumé - Une technique de révélation a été mise au point pour 1'étude des
défauts dans les structures hétéroépitaxiales de mono et multicouches.

La réalisation d'un biseau chimique de trés faible angle avant la révélation
a permis 1'évaluation de la structure cristalline et 1'étude des interfaces.

Abstract - The " etch pit * observation technique has been developed for the
study of the crystalline perfection of mono and multilayer heterostructure.
Before the selective revelation we form a chemical bevel with a very low
angie. By this technique we can see if misfit dislocation at the interface
are generated or not.

I - INTRODUCTION

Les structures hétéroépitaxiales des composés III-V sont de plus en plus utilisées
comme matériau de base des dispositifs optoélectroniques et hyperfréquences.

I1 est bien connu que les défauts cristallins ont une influence sur la quali-
té électrique du matériau ( 1.2.3. ) ; ainsi 1'évaluation de la perfection cristal-
line est-elle trés importante, pour la définition des conditions de croissance opti-
males. Par exemple, pour les lasers on demande des hétérostructures sans dislocations
de désaccord de réseau ( D.D.R ).

La méthode de caractérisation structurale, la plus facile & mettre en ceuvre
est 1'analyse métallographique. La corrélation entre les figures d'attaque et la
nature des défauts dans GaAs et dans InP ( matériaux de base des III-V ) a été établie
depuis plusieurs années { 4.5.6.7.8. ). Toutefois, ces études sont limitées aux
matériaux monocristallins et aux hétéroépitaxies avec monocouches (9).

Or dans la pratique, les lasers et les diodes sont constitués de multicouches
de faible épaisseur. Les structures hétéroépitaxiales doivent donc é&tre étudiées sur
biseau ce qui permet de mettre en évidence les couches successives.

II - REALISATION DU BISEAU.

Le biseau dit " mécanique " n'est pas utilisable, car il est obtenu par rodage. Ce
traitement crée des défauts dans le cristal sur plusieurs microns de profondeur et la
révélation chimique présente alors des figures de corrosion ( F.C. ) dues a la prépa-
ration de surface. I1 est difficile d'améliorer cette situation par un décapage
chimique préalable & la révélation.
La réalisation d'un biseau chimique est donc nécessaire & ce type d'étude.
Nous avons utilisé et développé (10,11) la méthode de R. Mellet (12). Le montage est
représenté sur la figure 1. Avec cette méthode on déplace le liquide réactif ( 15%
de brome dans du méthanol pour les composés III-V ) devant 1'échantillon monté verti-
calement sur un support. La valeur de 1'angle obtenu dépend :
a) de la concentration du brome ; plus la concentration du brome est faible
?1us.3'a?gle du biseau est faible ( & vitesse constante de déplacement du
iquide
b) de la vitesse de déplacement du liguide, plus elle est faible, plus 1'an-
gle du biseau est important { & concentration égale ).
On peut obtenir des biseaux avec un angle o trés faible, par exemple 0,02°-0,06°.La
concentration du brome dans le méthanol est d'environ 15% pour obtenir des biseaux
avec a = 0,06°. D'autre part, les composés III-V s'attaquent avec la méme vitesse
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ainsi on réalise des biseaux bien lisses et sans marche. La figure 2 représente le
schéma d'un biseau sur une hétérostructure de trois couches.

IIT - TECHNIQUE DE REVELATION DES DEFAUTS DANS LES COMPOSES III-V.

Le bain d'attaque idéal est celui qui révéle avec netteté les défauts ( dislocations,
D.D.R., striations et précipités ) dans les différents composés des hétérostructures,
en dissolvant 1e minimum de matériau ( 0,1/um ).

A notre connaissance il existe deux bains de révélation adaptables aux
composés III-V.
1) Le bain H (6) révéle tous les défauts avec une grande sensibilité en ne dissol-
vant que trés peu de matériau ( 0,05 - 0,1/um ) mais i1 n'agit que sur InP. GaAs,

AlGaAs, InGaAs, InGaAsP sant inattaquables par ce bain.
2) Le bain AB (4) modifié ( attaque sous éclairement ) ou non, révéle tous les
composés, mais pour obtenir des figures d'attaque identifiables i1 est nécessaire
de dissoudre plus de 0,5/um du matériau. D'autre part, on a observé en utilisant le
bain AB modifié, 1'arrét’total de 1'attaque & proximité des interfaces dans le cas
des hétérostructures.

La révélation & 60°C sans éclairement est toujours possible, mais le contrdle
de la quantité de matériau dissous reste délicat. Ainsi la révélation au bain AB des
structures complétes est réservée aux dépdts d'épaisseur supérieurs & 2/um.

IV. ETUDE DES HETEROSTRUCTURES.

Nous avons réalisé des biseaux sur 1es structures mono et hétéroépitaxiales des
cOmposés In Ga As/InP et In Ga1 1. -y y/InP ( ternaire : T et quaternaire : Q ) ;

Celles-ci ont ete étudiées en révélant uniquement les défauts dans InP,

Razuoc et al (9] ont étudié Ta formation des D.D.R. dans des dépdts T et Q sur InP

( en monocouche ) d'abord par topographie aux rayons X en transmission, ensuite
aprés dissolution des dépots, ils ont révélé 1'InP sous-jacent. I1s ont démontré que
les D.D.R vues par topographie aux rayons X ont toujours été révélées par 1'attague
chimique sur 1'InP sous-jacent.

Par la présentation de quelques exemples on essaie de montrer que la révéla-
tion sur biseau des défauts dans InP, suivie éventuellement de la dissolution des
couches T et Q, et de 1'attaque de InP sous-jacent ( voir le schéma de la figure 3);
permet d'obtenir une connaissance trés satisfaisante de la qualité du matériau ;
mais aussi elle nous renseigne sur les défauts au niveau de 1'interface.

Sur Ta figure 4 on présente cependant un échantilTon pour Tequel 1'utilisation
des deux bains de révélation : H et AB a été possible, 1'épaisseur du dépdt de
InxGal_xAs/InP étant de 6/um ( x = 0,51, le dépbt a été préparé par phase vapeur ).

L'attaque { 2 minutes) du biseau (o= 0,11° ) au bain H a permis de_déterminer la
qua11te duozubstrat ( figure 4a ), le nombre de dislocations par cm?2 ( dci

) a été compté, de plus la presence des D.D.R & 1'interface T/InP
a ete mise en évidence. Elles sont vues par T augmentation du nombre des F.C. a
partir de I interface { F.C. = 6,105e¢m™2 ). Les D.D.R. pénétrent jusqu'a environ
1,um dans InP, comme on a pu le mesurer sur le biseau. On voit bien que T est inat-
taqué par le bain H. Le contour bien marqué de 1'interface est di & la différence de
niveau crée entre les couches aprés la 1égére dissolution de InP lors de 1'attaque.

Le dessin de 1'interface refléte la planéité de la surface d'origine. L'atta-
que au bain H suivi du bain AB ( 60°C pendant 3 minutes ) a révélé en plus des
D.D.R. dans la couche T ( figure 4b ) . Elles se propagent jusqu'a la surface.

La dissolution de la couche T a été effectuée dans la solution suivante :

1 vol. H20 1 vol . HF et 1 vol. HNO3 puis 1'InP sous-jacent a été attaqué au
bain H.

La figure 8a présente les résultats obtenus. La mise en évidence des D.D.R
est trés nette.

La figure 5 est le schéma de la structure des lasers préparés par cracking de
composés organométalliques sous pression réduite. L'examen métallographique sur
biseau de deux échantillons A et B ( préparés séparément ) est présenté sur les
figures 6 et 7. Une éventuelle mesure des épaisseurs, doit &tre effectuée avant la
révélation, étant donnée la légére dissolution de InP. L'échantillon A de la fig. 6
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n'a pas de D.D.R. aux interfaces, le nombre de dislocations dans la couche d'InP
( couche de confinement entre Q1 et 02 ) est le méme que dans le Substrat. Les

dislocations sont induites par celles du substrat ( F.C. = 4.104 cm_z).

La dissolution des couches Ql et 02 et 1’attaque de InP sous-jacent confirme
1'absence des D.D.R. ( voir figures™8b et“8c ). Ce résultat montre que 1'épitaxie
s'est déroulée parfaitement et que les composés superposés s'accordent trés bien.

De méme, 1'échantillon B présenté sur la figure 7 n'a pas de D.D.R, mais on observe
une augmentation considérable de .F.C.dans la couche de confinement

( F.C. = 6.10% cm-2 dans Te substrat, F.C. = 5,105 cm™2 dans 1a couche de confinement).
L'origine de ce phénoméne n'est pas encore bien déterminée, cependant elle peut étre
1iée a un léger écart de stoechiométrie.

V. CONCLUSION.

La réalisation de biseaux chimiques & faible anglea =0,02°- 0,06° a permis d'observer
au microscope optique des couches trés minces et des interfaces avec un agrandisse-
ment de 103 - 5.103.

Une technique de révélation sur biseau, adaptée aux mono et multicouches des
structures hétéroépitaxiées a permis 1'évaluation de la structure cristalline des
composés InGaAs/InP et InGaAsP/InP. Sur ces mémes structures on a pu mettre en évi-
dence des dislocations de désaccord de réseau.
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Fig. 1 - Schéma de 1l'appareil pour réaliser des biseaux chimiques.

Schematic of chemical bevel apparatus.

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

InGayxAs/InP

[X=o81 a=on"]

Etchant: H 2mn Etchant: H2mn and AB 3mn
o

Fig.4 -Révélation sur biseau
Ternaire/InP a)lbain H ; b)bain H

puis AB. Mise en évidence des D.D.R.

-Etch pits observation on
chemical bevel of In_Ga _XAs/InP
a) H bath ; b) H bath and*aB bath.

InyGay.xAsyy Py /InF:/ InxGaq.xAsy.y B, /InP substrate n*

Etchant: H. 2 mn

X=075 Y=0.44 bevel: a=o06s’

surface

In,Ga  As,.y P,
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nP
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InxGay.x As,.y Py
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InP.
substrate

Fige

Fig.6 -Révélation sur biseau
d'une structure de laser
( A= 1,34um )- Echant. A pas
de D.D.R.

~Etch pits observation on
chemical bevel of a laser struc-
ture. ( H bath ).
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Fig. 5 - Schéma d'un laser.

Schematic cross section of a
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4
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Zn doped
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active layer
np
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Fig.7 -Révélation sur biseau d'une

structure de laser ( A= 1,34um )
-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.

laser structure.

InP underlying InyGayxAs
Yo 2

a
E.P.D.~
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Etchant-H,2mn ’
1008 _,
InP underlying InyGay.x Asq.yPy
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Figs

Fig.8 -Révélation de InP sous-
jacent au bain H. a)InP sous Tex-
naire. Présence de D.D.R., b) et
c) InP sous Quaternaire pas de
D.D.R.

-Etch pits observation on:
a) InP underlying In G2
Mismatch dlslocatlons; é) and c)
InP underlaying In Ga As,
without mismatch dlslocatlong y



