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Применение метода рентгеновской рефлектометрии для

определения градиентов состава на границе квантовой ямы

в лазерных структурах на основе системы AlGaAs/GaAs
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1. Введение

Полупроводниковые инжекционные лазеры (их так-

же называют диодными лазерами) на текущий момент

являются одним из наиболее востребованных приборов

квантовой электроники и фотоники. Одним из основных

этапов технологии изготовления диодных лазеров явля-

ется рост полупроводниковой гетероструктуры на мо-

нокристаллической подложке. На сегодняшнем уровне

развития технологий рост осуществляется методом га-

зофазной эпитаксии из металлоорганических соединений

(MOCVD) или молекулярно-лучевой эпитаксией (MBE).
У каждого метода есть свои преимущества и недостатки.

Одним из недостатков метода MOCVD является образо-

вание неоднородностей на границах квантово-размерных

слоев лазерной гетероструктуры, которое может оказать

существенное влияние на параметры итоговой гете-

роструктуры [1]. На текущий момент не существует

неразрушающих и точных методик для контроля образу-

ющихся таким образом переходных слоев для структур

на основе арсенида галлия. Известным неразрушающим

методом для определения толщин тонких пленок явля-

ется рентгеновская рефлектометрия [2,3].
Метод рентгеновской рефлектометрии основан на

явлении полного внешнего отражения рентгеновского

излучения от твердого тела (у которых для рентгенов-

ского излучения показатель преломления всегда мень-

ше 1) под меньшими углами падения (в рефлектометрии
углом падения принято называть угол между лучом

и поверхностью твердого тела), чем критический (для
GaAs 2θcr = 0.31◦). Данный метод позволяет определять

толщины тонких пленок на поверхности монокристал-

лов. Он применялся в работах [4–6] для исследования

различных оксидных покрытий, гетероструктур на осно-

ве кремния (Si/Ge) и для определения толщин квантовых

ям в структурах АIIIВV. Однако он не применялся для

определения градиентов состава в квантово-размерных

слоях лазерных гетероструктур.

На рефлектометрической кривой из двухслойной эпи-

таксиальной структуры (см. рис. 1, кривая 4), выращен-

ной на монокристаллической подложке, наблюдаются

три системы интерференционных максимумов с разными

периодами, наложенными друг на друга: две системы

соответствуют толщинам отдельных слоев (кривые 1

и 2), а третья (с минимальным периодом) — общей

(суммарной) толщине структуры (кривая 3) [7,8].

Расшифровка рефлектометрической кривой происхо-

дит следующим образом:

1) методом рентгеновской дифрактометрии опреде-

ляются составы (по положениям основных пиков) и

толщины слоев (по положениям сателлитных пиков);

2) в программе X-pert reflectivity строится расчетная

рефлектометрическая кривая от определенной в преды-

дущем шаге структуры;

3) добавляются тонкие слои (до 8) промежуточного

состава на границах квантовой ямы. Толщины подбира-

ются до полного соответствия положения максимумов

расчетной и экспериментальной кривых. Предполагает-

ся, что градиенты состава по обе стороны от квантовой

ямы идентичны.

Рефлектометрическая кривая от N-слойной структуры

содержит N(N + 1)/2 периодов и может быть корректно

расшифрована при сравнении экспериментальной кри-

вой с расчетной для структур, содержащих не более

10 слоев [7,8].

Цель настоящей работы — применение вышеуказан-

ной методики для определения и контроля градиентов

состава в квантово-размерных слоях гетероструктур

для последующего ее использования в технологических

процессах производства полупроводниковых лазеров на

основе твердых растворов АIIIВV .
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Рис. 1. Кривые 1 и 2 соответствуют интерференционным

максимумам отдельных слоев; 3 — суммарной толщине струк-

туры; 4 — рефлектометрическая кривая двуслойной структу-

ры — сложение кривых 1, 2 и 3.
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Рис. 2. Расчетная рефлектометрическая кривая лазерной

структуры, представленной в табл. 1.

2. Методика и результаты
эксперимента

При падении рентгеновского излучения на поверх-

ность реальной (табл. 1) лазерной гетероструктуры под

большими углами, для выполнения условия полного

внешнего отражения, происходит полное его поглоще-

ние в верхних слоях гетероструктуры. В связи с этим

отраженное от границ квантовой ямы рентгеновское

излучение не регистрируется. Это приводит к отсут-

ствию системы рефлектометрических пиков на кривой

(рис. 2), поэтому необходимо использовать специально

подготовленные образцы с тонкими верхними слоями.

Таблица 1. Строение классической лазерной гетерострук-

туры

Слой Состав Толщина, мкм

Контактный слой GaAs 50

p-инжектор Al0.55Ga0.45As 1.5

Волновод Al0.35Ga0.65As 0.2

Квантовая яма GaAs 0.013

Волновод Al0.35Ga0.65As 0.2

n-инжектор Al0.55Ga0.45As 1.5

Подложка GaAs 450

Таблица 2. Структура экспериментального образца, получен-

ного методом MOCVD∗

Слой Состав Толщина, мкм

Волновод Al0.25Ga0.75As 0.054

Квантовая яма GaAs 0.013

Волновод Al0.25Ga0.75As 0.5

Подложка GaAs 450

Примечание. ∗ Состав и толщины определены методом рентгеновской

дифрактометрии.

Для исследования градиентов состава в квантовой

яме в настоящей работе на подложках n-GaAs выра-

щивались специальные гетероструктуры, состоящие из

волноводного слоя, квантовой ямы и тонкого покровного

слоя (табл. 2). В таких структурах метод рентгеновской

рефлектометрии применим в связи с возможностью

достижения рентгеновского излучения нижней границы

квантовой ямы. Точные данные по составу и толщинам

определялись с помощью рентгеновской дифрактомет-

рии (рис. 3).
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Рис. 3. Рентгеновская дифрактометрия экспериментального

образца. 1 — экспериментальная кривая, 2 — расчетная кри-

вая, подогнанная под эксперимент. (Цветной вариант рисунка

представлен в электронной версии статьи).
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Рис. 4. Расчетные кривые для структуры на основе крем-

ния [8].

В структуре, состоящей из тонкой квантовой

ямы (≈ 5−12 нм) и покровного слоя поверх ямы

(≈ 50−100 нм), должны наблюдаться три системы ин-

терференционных картин, соответствующих отражениям

от следующих границ:

а) поверхность гетероструктуры — верхняя граница

квантовой ямы;

б) поверхность гетероструктуры — нижняя граница

квантовой ямы;

в) верхняя граница квантовой ямы — нижняя граница

квантовой ямы.

Однако из-за малой толщины квантовой ямы система

максимумов, соответствующая двум границам квантовой

ямы в рассматриваемом диапазоне углов падения, не

наблюдается, в связи с большим периодом.

На систему рефлектометрических максимумов, соот-

ветствующую отражениям от поверхности гетерострук-

туры и верхней границы квантовой ямы, накладывается

отраженная в противофазе волна от границы раздела

квантовой ямы и менее оптически плотного слоя гете-

роструктуры. Это приводит к уменьшению интенсивно-

Detector 1

Detector 2
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Hybrid
monochromator

Dq = 25"
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(line focus)

Рис. 5. Принципиальная схема установки.

сти интерференционных пиков на рефлектометрической

кривой, что согласуется с данными работ [7,8].
На рис. 4 изображены расчетные рефлектометриче-

ские кривые для структуры, содержащей квантовую яму

SiGe [8]. На кривой 2 до затухания от квантовой ямы

толщиной 5 нм фаза рефлектометрических минимумов

совпадала с фазой на кривой 1 от одиночного слоя

SiGe (левая вертикальная штриховая линия на рис. 4).
После затухания максимуму на кривой 2 примерно

соответствует минимум на кривой 1. Появление неод-

нородностей на границах квантовой ямы приводит к

дополнительному сдвигу фазы (кривая 3 на рис. 4).
Этот эффект используется для выявления переходных

слоев, возникающих в процессе роста гетероструктуры.

Данным методом можно определять толщины слоев с

точностью до 0.1 нм [8].
В настоящей работе экспериментальные измерения

проводились с помощью рентгеновского дифрактометра

Panalytical X’pert 3 MRD, приципиальная схема которого

изображена на рис. 5. В качестве образца использовалась

структура с квантовой ямой GaAs толщиной 13 нм,

расположенной между двумя широкозонными слоями

Al0.35Ga0.65As толщиной 50 нм и 1мкм (табл. 1), вы-

ращенная на подложке n-GaAs методом MOCVD на

установке AIX 2800G4-TM (IC2).
Для проведения измерений использовался детектор 1,

перед которым расположены две параллельные пла-

стинки германия, от которых падающее рентгеновское

излучение трижды отражается, прежде чем попасть в

детектор. Такая конфигурация приводит к отсеиванию

диффузного рассеяния в области критического угла,

но также и значительно уменьшает интенсивность сиг-

нала. Поэтому параметры дифрактометра подбирались

из максимизации отношения сигнал/шум. При снятии

экспериментальных рефлектометрических кривых были

заданы следующие параметры рентгеновской установ-

ки: время накопления сигнала — 0.6 с; ширина щели

после монохроматора — 1мм; ширина щели перед

детектором — 0.5мм. При этих значениях соотношение

сигнал/шум составило 6.4 · 104 .
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Рис. 6. Сопоставление экспериментальной рефлектометри-

ческой кривой с моделированными. 1 (черная кривая) —

экспериментальная, 2 (лиловая) — моделированная без учета

неоднородностей, 3 (красная) — моделированная с учетом

наличия неоднородностей толщиной 1 нм, 4 (синяя) — мо-

делированная с учетом наличия неоднородностей толщиной

1.2 нм, 5 (зеленая) — моделированная с учетом наличия

неоднородностей толщиной 1.5 нм. (Цветной вариант рисунка

представлен в электронной версии статьи).

Полученная экспериментальная рефлектометрическая

кривая, а также результаты моделирования представ-

лены на рис. 6. Наблюдаются три участка с разны-

ми амплитудами интерференционной картины. Положе-

ния максимумов всех пяти кривых совпадают от угла

2θ = 0.31◦ до диапазона углов, соответствующих отра-

жению от нижней границы квантовой ямы. Однако после

него наблюдается небольшой сдвиг у моделированной

кривой без размытия, что однозначно говорит о нали-

чии неоднородных слоев в квантовой яме. Подгонкой

расчетной кривой под экспериментальную получаются

характеристики градиентов состава квантово-размерного

слоя. Заметные изменения в результатах расчета с

увеличением количества подгоночных слоев более 2-х не

происходят. Поэтому в ходе подгонки расчетной кривой

под экспериментальную были использованы две пары

(всего 4) переходных слоев промежуточного состава.

Таким образом, предполагалось, что неоднородность

квантово-размерного слоя представляется в виде двух

пар тонких слоев разного (промежуточного) состава.

Для каждой из четырех расчетных кривых был вычислен

критерий χ2. Для кривой 2 он составил 1.7 · 10−3, для

кривой 3 — 4.5 · 10−4, для кривой 4 — 2.2 · 10−6

и для кривой 5 — 4.9 · 10−4. Таким образом, можно

сделать вывод, что кривая 4 наиболее соответствует

экспериментальной.

Итоговая конфигурация квантовой ямы (табл. 3) со-

держит два переходных слоя общей толщиной ∼ 1.2 нм,

расположенных, предположительно, на границах ямы

толщиной 10.6 нм.

Таблица 3. Состав структуры. Толщины квантовой ямы и гра-

диентов состава определенны с помощью подгонки расчетных

рефлектометрических кривых под экспериментальную

Слой Состав Толщина, мкм

Верхний слой Al0.25Ga0.75As 0.054

Переходный слой Al0.2Ga0.8As 0.0002

Переходный слой Al0.1Ga0.9As 0.001

Квантовая яма GaAs 0.0106

Переходный слой Al0.1Ga0.9As 0.001

Переходный слой Al0.2Ga0.8As 0.0002

Нижний слой Al0.25Ga0.75As 0.5

Подложка GaAs 450

3. Заключение

Методика определения толщин градиентных сло-

ев на границах квантовых ям полупроводниковых

квантово-размерных гетероструктур с помощью рентге-

новской рефлектометрии применена для гетероструктур

GaAlAs/GaAs. Предложенный способ определения ха-

рактеристик переходных слоев может быть использован

на этапе отработки технологии изготовления полупро-

водниковых гетероструктур, для задания оптимальных

параметров и корректировки условий процесса роста.

Методика позволяет контролировать, в пределах тех-

нологических возможностей установки роста, толщины

и градиенты состава квантово-размерных слоев при из-

готовлении сложных многослойных квантово-размерных

структур, в том числе сверхрешеток.

Методика применена на экспериментальных образ-

цах GaAlAs/GaAs, полученных методом MOCVD на

установке AIX 2800G4-TM (IC2). Определена толщина

градиентных слоев на границе между Al0.35Ga0.65As и

квантовой ямой GaAs, которая составила 1.2 нм.
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Application of the X-ray Reflectometry
method for determination of composition
gradients at the quantum well boundary
in laser structures based on the
AlGaAs/GaAs system
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Abstract Devoted to the application of X -ray reflectometry to

determine composition gradients at the boundaries of a quantum

well in heterostructures based on AlGaAs/GaAs obtained by the

MOCVD method. It is shown that the method is applicable

at the stage of working out the active area. The parameters

for recording reflectometric curves have been selected. The

composition gradients in the experimental sample have been

measured.
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