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Методом молекулярно-лучевой эпитаксии выращены пленки GaSb на подложках Si(001), отклоненных
на 6◦ к плоскости (111). Пленки формировались на переходных слоях AlSb(001)/Al/As/Si, AlSb(001̄)/Al/As/Si,
GaSb(001̄)/Ga/P/Si и GaSb(001)/P/Ga/Si. Исследовано влияние ориентации, состава и условий формирования

переходных слоев на кристаллическое совершенство и оптические свойства пленок GaSb. Лучшими

структурными и оптическими свойствами обладает пленка GaSb, выращенная на переходном слое

GaSb(001̄)/Ga/P/Si(001).
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1. Введение

Структуры на основе AIIISb используются для созда-

ния широкого ряда приборов ИК диапазона, таких как

лазеры, светодиоды, фотодиоды и др. [1–3]. В последнее

время актуальной задачей стала разработка технологии

получения тонких высококачественных буферных слоев

GaSb на дешевых и прочных подложках Si. Применение

метаморфных подложек GaSb/Si позволит значительно

снизить стоимость оптоэлектронных приборов на основе

AIIISb и обеспечит им широкий круг применений в

специальных задачах наблюдения, наведения, охраны

объектов, контроля состава воздушной среды и т. д.,

в которых не требуется реализация предельных харак-

теристик устройств.

Создание технологии выращивания совершенных эпи-

таксиальных слоев AIIIBV/Si сопряжено с рядом про-

блем. Основными из них являются: переход от непо-

лярного материала подложки к полярному материалу

пленки, переход от постоянной кристаллической ре-

шетки кремния к постоянной решетки эпитаксиального

слоя, большая разница в коэффициентах температурного

расширения материалов пленки и подложки, а также

формирование большого количества трехмерных остров-

ков соединения AIIIBV на начальных стадиях эпитаксии

на поверхности кремния. Это приводит к формирова-

нию дефектов в эпитаксиальных пленках AIIIBV/Si —

антифазных доменов (АФД) и дислокаций несоответ-

ствия (ДН). Пронизывающие ветви ДН и границы АФД

(антифазные границы — АФГ) являются протяженными

структурными дефектами, снижающими кристалличе-

ское совершенство эпитаксиальных слоев [4,5]. Поиск

путей снижения плотности ДН, уменьшения площади

АФГ и повышения гладкости поверхности эпитакси-

альных слоев AIIIBV/Si является актуальной научно-

прикладной задачей, сложность которой обусловлена

комплексом взаимосвязанных фундаментальных и тех-

нологических факторов.

В 1986 году сразу несколькими исследовательскими

группами было продемонстрировано [6,7], что однодо-

менные пленки GaAs могут быть выращены на поверх-

ности Si(001) методом эпитаксии (МЛЭ либо МОГФЭ).
Необходимым условием для этого является использо-

вание подложек, отклоненных на 2−6 угловых градуса

к плоскости (111). Более поздние исследования [8–11]
показали, что этот результат связан с эффектом само-

организации вицинальной поверхности Si(001) в упо-

рядоченный массив бислойных ступеней при отжиге в

условиях сверхвысокого вакуума (СВВ). Таким образом

снимается одна из фундаментальных причин формирова-

ния в системе AIIIBV/Si(001) антифазных доменов.

Реальные подложки кремния всегда имеют несовер-

шенства, такие как отклонение от плоскостности, все-

возможные дефекты поверхности, отклонение направ-

ления разориентации от азимута [110]. В силу этих

причин процесс формирования двухатомных ступеней
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на реальной вицинальной подложке кремния не может

быть доведен до полного завершения. То есть подложка

после процедуры объединения одноатомных ступеней

всегда содержит области с террасами высотой в один

атомный слой, на которых впоследствии формируют-

ся АФД. В процессе роста переходного слоя к АФД,

обусловленным строением подложки, добавятся АФД,

образующиеся в результате обменных реакций в системе

AIIIBV/Si: As/Si [12–18], Sb/Si [19–22], P/Si [23,24].
Непосредственное влияние ДН на морфологию плен-

ки незначительно и сводится к формированию системы

cross-hatch [25], представляющую собой на поверхно-

сти (001) ортогональную сетку ступеней высотой в

несколько монослоев. 10g. Если в объеме кристалла

кроме ДН присутствует неупорядоченный массив АФД,

то реализуется другой механизм [26], который оказывает

существенное влияние на формирование морфологии

ростовой поверхности.

Использование неполярной вицинальной подложки

для выращивания полярного материала позволяет фор-

мировать пленки AIIIBV/Si с разной ориентацией —

AIIIBV(001)/Si(001) и AIIIBV(001̄)/Si(001) [12]. Сингу-

лярные поверхности (001) и (001̄) соединений AIIIBV

с точки зрения атомного строения и физико-химических

свойств различить невозможно. Отличия проявляются

только на вицинальных поверхностях, на которых диме-

ры элементов V группы могут иметь разную ориентацию

относительно краев террас. На вицинальной поверхно-

сти AIIIBV(001), отклоненной к плоскости (111), димеры
элементов V группы параллельны краям террас, а на

поверхности (001̄) — перпендикулярны.

В работе [27] было показано, что при росте GaAs

на вицинальных подложках Si ориентация димеров мы-

шьяка относительно краев террас существенно влияет

на морфологию поверхности эпитаксиальных пленок.

Таким образом, еще одним самостоятельным фактором,

определяющим свойства и качество эпитаксиальных

слоев AIIIBV/Si, является ориентация эпитаксиальной

пленки относительно вицинальной подложки.

В гетеросистеме GaSb/Si процессы формирования

сетки ДН, зарождения АФД и образования островков

начинаются уже при осаждении первых монослоев со-

единения. В этой связи в случае роста гетероструктур

GaSb/Si особо важную роль играют состав и условия

формирования переходного слоя между пленкой и под-

ложкой. Переходный слой можно условно разделить на

два подслоя: (1) слой конверсии (СК), который состоит

из бислоя типа
”
V−III“ либо

”
III−V“ и служит основой

для дальнейшей эпитаксии соединений AIIIBV, (2) слой

сопряжения (СС), который представляет собой тонкую

релаксированную пленку. СК является псевдоморфным

по отношению к подложке. Слои конверсии могут раз-

личаться как по составу, так и по способу их получения,

что задает ориентацию последующих слоев соединений

AIIIBV. Одновременно с формированием слоя конвер-

сии зарождается и массив АФД. Процессы пластиче-

ской релаксации эпитаксиального слоя начинаются и

в дальнейшем развиваются в тесном взаимодействии

с изменяющимся массивом АФД. Можно ожидать, что

на развитие процесса пластической релаксации в такой

сложной системе ориентация вицинальной поверхности

эпитаксиального слоя также будет оказывать влияние.

Таким образом, для создания технологии выращивания

совершенных буферных слоев GaSb/Si необходимо ре-

шить ряд задач: выбор ориентации эпитаксиального слоя

относительно вицинальной подложки, выбор состава и

условий формирования слоев конверсии и сопряжения.

В настоящей работе проведено исследование влияния

ориентации, состава и условий формирования переход-

ных слоев между вицинальной подложкой Si(001) и

эпитаксиальной пленкой GaSb на ее кристаллические и

оптические свойства.

2. Эксперимент

Гетероструктуры GaSb/Si выращивались в установке

молекулярно-лучевой эпитаксии
”
Штат“ (Россия). Для

получения потоков атомов Ga, Al, Si и молекул Sb4
использовались тигельные источники, а для получения

потоков молекул As2 и P2 — вентильные источники

с зоной крекинга [28]. Эпитаксия проводилась на под-

ложках Si(001), отклоненных на 6◦ к плоскости (111).
Контроль за структурным состоянием и морфологией

поверхности подложки и эпитаксиальных слоев осу-

ществлялся методом дифракции быстрых электронов на

отражение (ДБЭО).
Удаление окисного слоя с поверхности Si проводилось

при температуре подложки TS = 720◦C в потоке атомар-

ного кремния 6.7 · 1012 ат/см2 · с. После удаления оксида

подложка отжигалась при TS = 850◦C в течение 30мин в

условиях СВВ для формирования системы двухатомных

террас на поверхности Si. При завершении процесса

объединения ступеней на картине ДБЭО наблюдалась

хорошо упорядоченная сверхструктура (2× 1). Димер-
ные связи Si−Si на такой поверхности ориентированы

вдоль краев террас, что согласуется с данными рабо-

ты [12]. После отжига подложка охлаждалась в условиях

СВВ до температуры формирования слоя конверсии.

В работе [29] было показано, что при зарождении

GaSb непосредственно на поверхности Si происходит

образование малых островков (∼ 20 нм) с большой плот-

ностью (∼ 1.0 · 1011 см−2), при коалесценции которых

формируются слои с высокой плотностью дефектов

и развитой морфологией поверхности. В ходе данной

работы также было установлено, что выращивание

слоя сопряжения GaSb на слоях конверсии с разной

ориентацией на основе атомов мышьяка приводит к

формированию островковой поверхности с развитой

морфологией во всем исследованном нами диапазоне

условий роста. Пленка GaSb распадалась на островки

уже в процессе осаждения второго слоя атомов галлия и

плохо планаризировалась в процессе дальнейшего роста.

В работах [30,31] при выращивании GaSb на Si(001)
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были использованы переходные слои AlSb, на которых

формировались квази-2D слои GaSb. Согласно данным

работы [32], применение слоев сопряжения AlSb так-

же позволяет значительно улучшить качество слоев

GaSb/GaAs. Поэтому нами при формировании пленок

GaSb на слоях конверсии на основе атомов мышьяка

были использованы слои сопряжения AlSb. В рабо-

тах [27,33] было установлено, что слой конверсии на

основе As либо GaP позволяет стабильно и в широком

диапазоне ростовых условий формировать слой сопря-

жения с требуемой ориентацией. Этого результата не

удалось достичь при использовании слоя конверсии на

основе бислоев
”
Sb−Al“ и

”
Al−Sb“. В этом случае

при всех использованных нами режимах формирования

слоя конверсии пленки GaSb получались только с одной

ориентацией (001). Поэтому в работе при использовании

слоев сопряжения AlSb применялись слои конверсии

на основе атомов мышьяка, которые позволили фор-

мировать пленки GaSb с ориентацией (001) и (001̄).
В ходе выполнения работы было установлено, что при

использовании слоев конверсии на основе GaP форми-

руются квази-2D слои GaSb без использования слоев

сопряжения AlSb.

При формировании СК на основе атомов мышьяка в

зависимости от условий осаждения они либо хемосор-

бируются на поверхность Si без замещения (создавая
реплику поверхности подложки), либо с замещением

атомов Si в верхнем слое [12]. При этом связь As−As

в димерах оказывается расположенной либо перпенди-

кулярно, либо параллельно краям террас. При после-

дующем росте соединения AIIIBV формируются слои с

ориентацией (001̄) и (001) соответственно. Обозначим

как
”
As‖“ слой димеров мышьяка на кремнии со связями

димеризации, параллельными краям террас, и
”
As⊥“

со связями, перпендикулярными краям террас.

При использовании в качестве слоя конверсии от

одного до нескольких бинарных слоев GaP ориентация

пленки GaP зависит от последовательности осаждения

слоев галлия и фосфора на поверхность вицинальной

подложки Si [27]. Если на поверхности подложки первым

формируется слой атомов галлия, то в дальнейшем рас-

тут пленки GaP с ориентацией (001) (димеры фосфора

параллельны краям террас), а если первым формируется

слой атомов фосфора — GaP(001̄) (димеры фосфора

перпендикулярны краям террас) [33].

В работе с использованием мышьяковых слоев

конверсии формировались слои сопряжения

AlSb(001)/Al/As‖/Si и AlSb(001̄)/Al/As⊥/Si, позволяющие

выращивать пленки GaSb(001) и GaSb(001̄) соот-

ветственно. На основе слоя конверсии GaP фор-

мировались слои сопряжения GaSb(001)/P‖/Ga/Si и

GaSb(001̄)/Ga/P⊥/Si, на которых выращивались пленки

GaSb(001) и GaSb(001̄) соответственно.

Было выращено 4 структуры, отличающиеся

условиями формирования и составом переходных

слоев: GaSb(001)/AlSb/As‖/Si, GaSb(001̄)/AlSb/As⊥/Si

и GaSb(001)/P‖/Ga/Si, GaSb(001̄)/Ga/P⊥/Si, обознача-

емые далее в тексте как S(001)
As‖

, S(001̄)
As⊥

, S(001)
P‖

и S(001̄)
P⊥

соответственно.

Слои сопряжения формировались методом атомно-

слоевой эпитаксии (АСЭ). Их толщина составляла

10 монослоев (МС). Основные слои GaSb толщи-

ной 500 нм выращивались методом МЛЭ со скоро-

стью 1МС/с при TS = 400◦C. Относительно низкая

температура роста была выбрана с целью снижения

влияния TS на процессы изменения состояния комплекса

протяженных и точечных дефектов в пленках GaSb,

сформированных на начальных этапах роста. Такой

подход позволил выявить влияние состава и условий

зарождения переходных слоев на свойства эпитаксиаль-

ных пленок, а также влияние постростового отжига на

изменение этих свойств.

Выращенные структуры были разделены на две части.

Одна часть подвергалась дополнительному циклическо-

му отжигу в условиях сверхвысокого вакуума (СВВ).
Цикл состоял из этапа нагрева (от 250 до 520◦С

в течение 40 с), отжига при фиксированной температуре

(520◦С в течение 30 с) и естественного остывания

(до 250◦С). Для каждой структуры было проведено

5 циклов отжига.

Для сравнения в аналогичных условиях была выра-

щена гомоэпитаксиальная структура GaSb/GaSb на epi-

ready подложке p+-типа. Толщина нелегированного эпи-

таксиального слоя GaSb составила 1мкм.

Морфология поверхности пленок исследовалась мето-

дом атомно-силовой микроскопии (АСМ). Исследования

осуществлялись ex situ с использованием сканирующе-

го зондового микроскопа Solver P47 в полуконтактном

режиме. Структурные и оптические свойства образцов

исследовались методами рентгеновской дифрактометрии

(РД) высокого разрешения и фотолюминесценции (ФЛ)
в ИК диапазоне. Запись кривых дифракционного отра-

жения осуществлялась на двухкристальном рентгенов-

ском дифрактометре. Первичный пучок дифрактометра

формировался рентгеновской трубкой с медным анодом,

германиевым кристаллом-монохроматором в положении

симметричного отражения (004) и выходной щелью

коллиматора с размером 0.1 мм в плоскости дифракции.

Так как атомные плоскости (004) залегают под углом 6◦

к поверхности пленки, на каждом образце измеряются

два значения ширины пиков, соответствующие двум

вариантам записи кривой: в геометрии скользящего

падения и скользящего отражения. В таблице приведены

средние значения по двум измерениям. Спектры фото-

люминесценции измерялись при 10K на установке на

базе инфракрасного фурье-спектрометра Vertex 80, осна-

щенного KBr-светоделителем и InSb-фотодетектором,

охлаждаемым жидким азотом [34]. Для возбуждения лю-

минесценции был использован лазерный диод с длиной

волны излучения 809 нм. Для проведения измерений

использовалась методика, описанная в работе [35].
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Экспериментальные данные АСМ, РД и ФЛ

Обозначение образца S(001̄)
As⊥

S(001)
As‖

S(001̄)
P⊥

S(001)
P‖

Ориентация пленки GaSb (001̄) (001) (001̄) (001)

Состав переходного слоя AlSb/As⊥ AlSb/As‖ GaSb/Ga/P⊥ GaSb/P‖/Ga

Вертикальный размер рельефа, H, нм 2.7 5.6 3.2 5.3

L[1̄10], нм 116.9 84.3 111.9 222.4

L[110], нм 76.3 46.8 61.8 57.1

χ 1.5 1.8 1.8 3.9

ПШПВ, W , угл.сек.
До отжига 938 1464 1155 957

После отжига 670 885 630 684

Механизм формирования систем АФД
Осаждение Осаждение Осаждение Осаждение

(реплицирование) +замещение +замещение (реплицирование)

Межзонная IBE , отн.ед. после отжига/до отжига 0.51/0.062 0.04/0.012 2.8/0.045 0.17/0.068

3. Результаты

3.1. Морфология поверхности

АСМ-изображения поверхности неотожженных струк-

тур представлены на рис. 1, a и 2, a–c.

Анализ АСМ-данных позволил выявить наличие чет-

ко выраженной анизотропии рельефа на всех четырех

образцах (см. рис. 1, 2). Видно, что основные струк-

турные элементы, формирующие морфологию поверхно-

сти, соориентированы своей более удлиненной частью

параллельно направлению [1̄10] вдоль краев террас на

подложке кремния.

Построение гистограмм (см. рис. 1, b) для каждой

из исследуемых поверхностей позволило определить ха-

рактерный вертикальный размер рельефа (параметр H).
Кроме этого, анализ параметров центрального пи-

ка двумерной автокорелляционной функции (2D-ACF)
(см. рис. 1, c) позволил определить значения латераль-

ных размеров рельефа (L[1̄10] и L[110]) и параметр ани-

зотропии (χ = L[1̄10]/L[110]). Количественные значения

соответствующих параметров приведены на рис. 1, a,

рис. 2, a–c и в таблице.

3.2. Структурные свойства пленок GaSb

На основе анализа РД данных получены значения па-

раметров, характеризующих структурное совершенство

(W — полная ширина пика кривой качания на его

половине высоты (ПШПВ)) эпитаксиальных слоев до

и после отжига (см. таблицу). Степень релаксации всех

образцов составила величину R > 98%.

3.3. Оптические свойства

Спектры ФЛ исследуемых структур, измеренные в

ближнем ИК диапазоне (0.74−0.82 эВ) при темпера-

туре 10K, представлены на рис. 3. Черные (сплош-

ные) и красные (штриховые) линии соответствуют

спектрам до и после отжига в СВВ соответственно.

На рис. 3, е представлен (для сравнения) спектр струк-

туры GaSb/GaSb(001).
Спектр гомоэпитаксиального GaSb характеризуется

линией BE (межзонная рекомбинация) на 0.8 эВ и

линиями A и B (переходы из зоны проводимости на

акцепторные уровни [36] на 0.778 и 0.748 эВ соответ-

ственно). Интенсивность пиков ФЛ отожженных гете-

роэпитаксиальных структур на 2 порядка ниже, чем

соответствующие пики у гомоэпитаксиального GaSb.

Тем не менее на спектрах можно выделить основные

характеристические линии BE и A. Линии смещены

в длиннооволновую область по сравнению с пиками

ФЛ гомоэпитаксиального материала. Величина данного

сдвига одинакова для всех отожженных структур и

составила 0.025 эВ (следствием этого стало непопада-

ние линии B в измеренный диапазон). Расщепление

пиков BE и A выражено слабо (линия A формирует

плечо длинноволнового крыла пика BE). Что касается

спектров неотожженных структур, то интенсивность ФЛ

излучения этих образцов находится на уровне фоновых

значений.

4. Обсуждение

4.1. Кристаллическая структура

Формально переходу ориентации пленки от

AIIIBV(001) к AIIIBV(001̄) при выращивании на

отклоненных к плоскости (111) вицинальных подложках

Si(001) соответствует последовательный поворот систе-

мы координат пленки вокруг направлений [110] и [001]
на 180◦ . Это приводит к тому, что направление [001̄] в
системе координат эпитаксиальной пленки совпадет с

направлением [001] в системе координат кристалличе-

ской решетки подложки, а направление [110] в пленке

будет совпадать с направлением [1̄10] подложки. При

этом связи димеризации атомов элементов V группы,
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образующих поверхностную структуру на гранях (001)
и (001̄), будут взаимно перпендикулярными.

Из-за значительного рассогласования постоянных ре-

шеток пленки GaSb и подложки Si сетка ДН фор-

мируется уже в процессе роста первых нескольких

монослоев слоя сопряжения (GaSb или AlSb). При

этом плотность ДН определяется величиной этого рас-

согласования. Плотность пронизывающих ветвей ДН в

процессе роста пленки может изменяться. Величина

этих изменений зависит от толщины пленки, условий

роста, а также от наличия дефектов кристаллической

структуры, не связанных с ДН. Снижение плотности

пронизывающих дислокаций как во время роста, так

и при последующем отжиге происходит в результате

аннигиляции дислокаций с разным знаком. Наличие на-

рушений кристаллической решетки на границе раздела,

в объеме пленки и на ее поверхности может изменять

подвижность дислокаций [37]. Как следствие, наличие

таких нарушений будет влиять на изменение плотности

пронизывающих ветвей ДН. В нашем случае все пленки

GaSb/Si были выращены в одинаковых ростовых услови-

ях при низкой температуре (400◦C) и имели одинаковую

толщину. Поэтому влияние точечных дефектов в объеме

всех выращенных пленок на движение пронизывающих

ветвей ДН будет отличаться незначительно. При этом

значения ПШПВ неотожженных образцов различают-

ся существенно. Эти различия обусловлены влиянием

протяженных дефектов в кристаллических решетках

(не обусловленных ДН). Такими дефектами в нашем

случае могут быть АФД.

В данной работе измерение кривых качания РД осу-

ществлялось для отражения (004). Выбор отражения

был обусловлен тем, что на значение ПШПВ таких

кривых влияет плотность ДН [38,39], а наличие массива

АФД в кристалле на эту характеристику не влия-

ет [40,41]. В результате отжига протяженность границ

АФД будет уменьшаться [41–43] и, как следствие, по-

движность пронизывающих ветвей ДН будет расти. Чем

больше уменьшится протяженность антифазных границ

в процессе отжига, тем значительнее снизится плотность

пронизывающих дислокаций в результате их аннигиля-

ции. Эти процессы должны находить свое отражение в

изменении ПШПВ.

Из анализа РД данных неотожженных образцов

(см. таблицу) следует, что протяженность границ АФД

выше для S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

со слоями конверсии As‖ и Ga/P⊥

соответственно. Отжиг приводит к снижению ПШПВ

для всех образцов. Наиболее отчетливо это проявляется

для тех же образцов S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

(снижение значения W

на 579 и 525 угл.сек соответственно) по сравнению с

образцами S(001̄)
As⊥

и S(001)
P‖

(снижение значения W на 268

и 273 угл.сек соответственно). Можно предположить,

что в случае отжига образцов S(001̄)
As⊥

и S(001)
P‖

уменьшение

протяженности границ АФД было меньше, чем для

образцов S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

. Это возможно в том случае,

если до отжига распределение АФД по типам их границ

(типа {110} и {111}) для этих двух пар образцов было

разным. АФД с наклонными стенками имеют возмож-

ность аннигилировать при отжиге [44]. Следовательно, в

образцах S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

таких доменов было больше. Так

как начальное распределение АФД по размерам для всех

образцов задается подложкой кремния, то наблюдаемое

отличие однозначно связано со способом формирования

переходного слоя.

Рассмотрим особенности формирования слоя конвер-

сии для образцов S(001̄)
As⊥

, S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

, S(001)
P‖

:

1. Процесс формирования слоя конверсии As⊥/Si для

образца S(001̄)
As⊥

происходил при 100 < TS < 200◦C путем

хемосорбции молекул мышьяка на поверхности атомов

кремния без их замещения. При такой низкой темпе-

ратуре реализация реакции замещения атомов кремния

атомами мышьяка практически исключена. Слой атомов

мышьяка создает реплику поверхности подложки. При
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Рис. 4. Картина ДБЭО от поверхности As⊥/Si. Белыми стрелками на рисунках указаны дробные рефлексы (0, 1/2), черными
стрелками — основные рефлексы.

более высокой температуре процесс замещения акти-

вируется [12]. Структура мышьяковой реплики отли-

чается от структуры реконструированной поверхности

подложки только ориентацией димерных связей относи-

тельно краев террас. Напомним, что после объединения

однослойных террас в двухслойные на их поверхно-

стях формируется реконструкция, состоящая из димеров

кремния со связью димеризации, параллельной краям

террас (т. е. параллельно направлению [110]). В неко-

тором количестве присутствуют области с димерами,

ориентированными перпендикулярно направлению [110].

Это АФД. Они энергетически невыгодны, но сохраняют-

ся, например, из-за дефектов поверхности или погреш-

ностей отклонения от (111). Формирование мышьяковой

реплики не меняет протяженность и геометрию границ

таких областей. Таким образом, распределение АФД на

поверхности остается прежним. Меняется только их

элементный состав и ориентация связей димеризации

верхнего слоя.

Связь атомов мышьяка с атомами кремния силь-

ная (по нашим экспериментальным данным, заметная

десорбция мышьяка из хемосорбированного слоя на-

чинается при 650◦С и выше), поэтому вероятностью

замещения атомов мышьяка атомами Al при низкой

температуре формирования слоя сопряжения AlSb мож-

но пренебречь. Следовательно, можно ожидать, что

плотность и размеры АФД в слоях As⊥/Si и Sb/Al/As⊥/Si

будет определяться в основном уровнем двухдоменности

подложки кремния. На рис. 4 приведена картина ДБЭО,

полученная от поверхности As⊥/Si. При наблюдении

в азимуте [1̄10] (вдоль краев террас) видны дробные

рефлексы (0, 1/2). В азимуте [110] дробные рефлексы

отсутствуют, т. е. имеет место поверхностная структу-

ра (1× 2). На основных рефлексах видно
”
расщеп-

ление“, обусловленное дифракцией на упорядоченной

системе двухатомных террас. Картина ДБЭО позволяет

сделать заключение о хорошей упорядоченности поверх-

ности As⊥/Si и малом количестве антифазных доменов

на ней. Это согласуется с данными сканирующей тун-

нельной микроскопии (СТМ) из работы [12].

2. В случае образца S(001)
As‖

формирование слоя кон-

версии также осуществляется в потоке молекул мы-

шьяка, но при более высокой температуре TS = 450◦С.

Следствием повышения температуры подложки явля-

ется смена механизма хемосорбции с осаждения на

замещение (мышьяк замещает собой атомы кремния

в верхнем слое [12]). Ориентация хемосорбированных

димеров мышьяка повторяет ориентацию замещенных

ими димеров кремния. Замещение происходит как на

краях, так и на поверхности террас. При этом сплошного

слоя замещения не образуется [45].

Процесс формирования сплошного слоя замеще-

ния с реплицированием исходного антифазного релье-

фа поверхности подложки осложнен рядом причин.

Во-первых, АФД на двухслойных вицинальных террасах

Si энергетически невыгодны. Есть вероятность, что од-

нослойные террасы с антифазной структурой димеров

будут дополняться атомами мышьяка по механизму

хемосорбции без замещения Si. В их пределах формиру-

ется структура димеров As с ориентацией связей диме-

ризации как у основной фазы. В таком случае исходные

антифазные аномалии в системе террас кремния будут

компенсироваться атомами мышьяка. Во-вторых, суще-

ствует некоторая вероятность образования на поверх-

ности с основной фазой областей, на которых исходно

формируется
”
реплика“, препятствующая дальнейшему

процессу замещения [46]. Таким образом, появляются

новые антифазные области на базе слоев атомов As.

В-третьих, процессу замещения способствуют механи-

ческие напряжения реконструированной поверхности Si.

Когда компенсация механических напряжений за счет

изменения состава верхнего слоя атомов террасы дости-

гает некоторого уровня, процесс замещения замедляет-

ся, так как становится энергетически невыгодным [45].
Предположительно, участки поверхности террасы, на ко-

торых замещение реализоваться не смогло, занимаются

димерами мышьяка по механизму осаждения. При фор-

мировании слоя Al методом АСЭ на замещенных участ-

ках поверхности террас образуется катионный подслой

доменов AlSb(001), а на незамещенных — AlSb(001̄).
В итоге образуется комплекс, состоящий из нескольких
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Рис. 5. Картина ДБЭО от поверхности As‖/Si. Белыми стрелками на рисунках указаны дробные рефлексы (0, 1/2), черными
стрелками — основные рефлексы.

подсистем АФД AlSb с общим преобладанием фазы

AlSb(001), который отличается по своей архитектуре

от строения исходной системы АФД на поверхности

подложки кремния.

На рис. 5 приведена картина ДБЭО от поверхно-

сти As‖/Si, полученной в процессе осаждения мышьяка

по механизму замещения при 450◦C. В азимуте [1̄10]
наблюдаются укороченные дробные рефлексы (0, 1/2).
В азимуте [110] дробные рефлексы (0, 1/2) более узкие и

длинные. Таким образом, на картине ДБЭО наблюдается

смешанная реконструкция (2× 2) от поверхности, на

которой представлены оба типа доменов As⊥/Si и As‖/Si.

Более четкие дробные рефлексы (0, 1/2) в азимуте [110]
свидетельствуют о том, что преобладает фаза As‖/Si. По-

лученный результат согласуется с данными работы [12].

3. Рассмотрим формирование СК для образца S(001̄)
P⊥

.

Процесс хемосорбции проводился при TS = 400−500◦C.

По нашим данным, более низкая температура затрудняет

взаимодействие атомов фосфора с поверхностью Si.

На рис. 6 приведены картины ДБЭО от поверхно-

сти Si, терминированной фосфором, полученные в ази-

мутах [1̄10] и [110]. Хорошо упорядоченные структуры

с дробными рефлексами (0, 1/2) наблюдаются в обоих

азимутах, что свидетельствует о двухдоменной природе

поверхности. Предположительно, слой P⊥/Si при росте

образца S(001̄)
P⊥

формировался по смешанному механизму

как путем простой хемосорбции, так и путем замеще-

ния Si, аналогично СК в S(001)
As‖

. Замещение атомов крем-

ния атомами фосфора также может быть лимитировано

механическими напряжениями [23,24,47]. В таком случае

образуется мозаичная система, состоящая из доменов

атомов P, заместивших атомы Si, и доменов, состоящих

из оставшихся незамещенными атомов кремния. При

температуре формирования СК незамещенные атомы

кремния впоследствии закрываются димерами фосфора.

Слой атомов галлия на терминированной фосфором

поверхности кремния формировался методом АСЭ. При

этом атомы галлия способны замещать атомы фосфора.

Предположительно, атомы Ga вступают в обменную

реакцию с атомами фосфора, хемосорбировавшимися

без замещения атомов кремния. Это активационный

процесс, и при TS > 400◦C он начинает значимо влиять

на состав слоя конверсии на основе атомов фосфора.

При TS > 450◦C атомы галлия почти полностью заме-

щают атомы фосфора [33]. С целью подавления процесса

замещения формирование слоя Ga на P⊥/Si проводилось

при TS = 330◦C. Но даже при этой температуре остается

некоторая вероятность обменных реакций. Поэтому их

необходимо учитывать при рассмотрении процесса за-

рождения первого слоя GaP/Si. В результате замещения

атомов фосфора атомами галлия в некотором количестве

формируются участки с катионными подслоями, на ко-

торых будут расти домены GaSb(001). Атомы галлия, ко-

торые хемосорбируются на осажденных атомах фосфора

без их замещения, образуют домены GaP(001̄) — основа

доменов GaSb(001̄). При TS = 330◦C это доминирующий

процесс. С атомами фосфора, заместившими атомы

кремния, атомы Ga в обменные реакции не вступают, а

формируют на них домены GaP(001). В результате опи-

санных процессов формируется двухдоменная система,

состоящая из относительно небольших доменов с разной

фазой и отличающаяся от исходной антифазной системы

на поверхности подложки кремния.

4. Слой конверсии P‖/Ga/Si при росте образца S(001)
P‖

формировался путем простой хемосорбции атомов гал-

лия на поверхности кремния при TS = 330◦C. После

осаждения слоя атомов Ga наблюдается поверхностная

структура с симметрией объемной решетки (1× 1).
Последующий слой атомов фосфора осаждался при той

же TS . В этих условиях атомы фосфора не способны

заместить атомы галлия и формируют слой P‖/Ga/Si

также с реконструкцией (1× 1). Поэтому образова-

нием зародышей АФД в случае формирования слоя

сопряжения P‖/Ga/Si можно пренебречь и рассматривать

только антифазные области, обусловленные начальной

структурой поверхности подложки кремния. Формиро-

вание слоя сопряжения Ga/Si близко к ситуации со

слоем сопряжения As⊥/Si, рассмотренной выше. Дей-

ствительно пленки S(001̄)
As⊥

и S(001)
P‖

, выращенные с ис-

пользованием этих слоев сопряжения, имеют близкие

значения ПШПВ — 938 и 957 угл.сек соответственно

(см. таблицу).

Физика и техника полупроводников, 2022, том 56, вып. 10



988 М.О. Петрушков, М.А. Путято, А.В. Васев, Д.С. Абрамкин, Е.А. Емельянов, И.Д. Лошкарев...

[ 10]1 [110]

Рис. 6. Картина ДБЭО от поверхности P⊥/Si. Белыми стрелками на рисунках указаны дробные рефлексы (0, 1/2), черными
стрелками — основные рефлексы.

Теперь рассмотрим влияние отжига на исследуемые

образцы. В работе [48] было показано, что на областях

поверхности P⊥/Si со структурой АФД замещения (ко-
торые имеют небольшой размер и

”
ямку“ монослойной

глубины в основании) формируются АФД с наклонными

границами, которые легче аннигилируют и растворяются

(dissolution) при отжиге. Таким образом, в процессе

отжига пленок происходит уменьшение объема АФД.

В результате уменьшение протяженности АФГ облегча-

ет процесс скольжения дислокаций, что вдет к итого-

вому снижению плотности пронизывающих ветвей ДН.

Этот процесс находит свое отражение в существенном

уменьшении ПШПВ отожженного образца S(001̄)
P⊥

. Этот

эффект наряду с фактом более эффективного снижения

значения ПШПВ за единицу времени отжига (почти
в 2 раза) можно объяснить лишь большим количеством

дополнительно сформированных АФД малого размера в

процессе формирования переходного слоя.

Отжиг пленки S(001)
As‖

также привел к значительно-

му снижению значения ПШПВ (см. таблицу), но его

итоговое значение оказалось наибольшим среди всех

образцов. Это можно объяснить меньшей эффективно-

стью процесса
”
разделения на части“ АФД большого

размера (доменов, чье зарождение определялось на-

чальной структурой подложки) теми доменами заме-

щения, что впоследствии формируются при осаждении

мышьяка. Кроме того, формирование слоя сопряжения

AlSb может существенно снизить скорость продвижения

АФГ и, как следствие, процесс выглаживания АФГ

(связь Al−Sb сильнее связи Ga−Sb). Оба этих момен-

та могут являться причиной более высокого значения

ПШПВ (885 угл.сек) после отжига для S(001)
As‖

.

У образцов S(001)
P‖

и S(001̄)
As⊥

в результате отжига

произошли близкие по величине уменьшения ПШПВ

(см. таблицу), и они достигли близких значений

(684 и 670 угл.сек соответственно). Это объясняется схо-

жими характеристиками (количество, размеры и форма)
массивов АФД, сформировавшихся на однородных СК

в условиях, подавляющих обменные реакции (массивы
АФД задаются подложкой кремния).

4.2. Морфология поверхности

Анализ данных АСМ показал, что ориентация анизо-

тропии рельефа всех исследованных пленок коррелирует

с ориентацией ступеней на поверхности подложки крем-

ния (элементы рельефа наиболее вытянуты в направле-

нии вдоль краев ступеней). На эту ориентацию не вли-

яют состав и способ формирования переходного слоя,

определяющие ориентацию димеров атомов V группы

относительно краев террас.

Вертикальный размер рельефа пленок H зависит от

их ориентации. Из таблицы видно, что для пленок с

ориентацией (001̄) параметр H имеет приблизительно

в 2 раза меньшее значение, чем для пленок с ориента-

цией (001). Пленки GaSb(001̄) (образцы S(001̄)
As⊥

и S(001̄)
P⊥

)
характеризуются близкими значениями параметров L[1̄10]

и L[110] вне зависимости от состава слоя конверсии.

Напротив, для пленок GaSb(001) состав слоя конверсии

влияет на значение параметра L[1̄10]. У пленки GaSb(001)

(образец S(001)
As‖

) значение параметра L[1̄10] для слоя

конверсии As‖ в 2.6 раза меньше, чем соответствующий

параметр для слоя конверсии P‖ (образец S(001)
P‖

). При

этом размер рельефа в направлении [110] не зависит от

состава слоя конверсии для этих образцов.

Таким образом, ориентация пленки влияет на пара-

метры рельефа. Влияние на рельеф состава и способа

формирования переходного слоя проявляется в случае

ориентации (001) и выражается в изменении только

латерального размера L[1̄10]. Направление димерных свя-

зей относительно краев террас определяет характери-

стики анизотропии встраивания и диффузии адатомов

по поверхности. В нашем случае изменение ориентации

димеров не приводит к смене ориентации рельефа.

Следовательно, можно предположить существование бо-

лее мощного фактора, чем анизотропия встраивания и

диффузии, задающего ориентацию анизотропии рельефа.

Таким фактором могут быть структурные особенности,

сформированные вдоль ступеней подложки на началь-

ных стадиях зарождения пленок GaSb при осаждении

слоев конверсии и сопряжения, когда происходит форми-
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рование сетки ДН и массивов АФД. Механизмы влияния

пронизывающих дислокаций на морфологию [25,26] не

позволяют сформировать рельеф с наблюдаемыми раз-

мерами. Поэтому наиболее вероятной причиной форми-

рования анизотропии рельефа остается наличие массива

АФД, которые зарождаются преимущественно на краях

террас в процессе формирования слоя конверсии [12].

В образцах S(001̄)
As⊥

и S(001)
P‖

, в которых слой конверсии

формируется по механизму реплики (который сохра-

няет доменную структуру подложки), характеристики

массивов АФД отличаются незначительно. При этом

рельеф поверхности образца S(001̄)
As⊥

менее анизотропен

и имеет меньший вертикальный размер. Следовательно,

на параметры рельефа в этом случае оказывают влияние

анизотропия диффузии и встраивания адатомов.

На реконструированной грани GaSb(001) направление
наибольшего коэффициента диффузии адатомов галлия

совпадает с направлением ступеней. При этом в своем

движении в направлении [110] адатомы галлия встреча-

ют регулярные препятствия в виде вицинальных ступе-

ней. Затруднения с преодолением ступеней обусловлены

барьерами Швебеля [49]. Такое сочетание перечислен-

ных факторов усиливает анизотропию диффузии и, как

следствие, анизотропию рельефа. В случае GaSb(001̄)/Si
направление наибольшего коэффициента диффузии ада-

томов галлия перпендикулярно краям террас. При этом

наличие барьеров Швебеля приводит к снижению раз-

ницы между эффективными коэффициентами диффузии

в обоих направлениях и, следовательно, к уменьшению

анизотропии рельефа.

Как обсуждалось в разд. 4.1, у образцов S(001)
As‖

и S(001̄)
P⊥

формирование слоя конверсии приводило к зарождению

сложной системы АФД, отличной от исходной, образо-

ванной на поверхности подложки кремния в процессе

объединения однослойных террас в двухслойные. Мор-

фология, размеры, плотность и характер распределения

вновь образующихся доменов зависели от условий оса-

ждения слоев конверсии и сопряжения, следствием чего

явилась разница в параметрах рельефа этих образцов.

Таким образом, отличие в морфологии выращенных

образцов объясняется их ориентацией и наличием в них

разных массивов АФД.

4.3. Фотолюминесценция

В исследованных структурах слои GaSb выращены

при одинаковых значениях температуры подложки, ско-

рости роста и отношении потоков атомов галлия и

молекул сурьмы и имеют равные толщины. Это поз-

воляет сравнивать свойства пленок в зависимости от

их кристаллографической ориентации, задаваемой слоем

конверсии, и способа формирования этого слоя. Со-

ставом и механизмом формирования СК определяется

строение системы АФД, а ориентация пленки задает

направление связей димеризации атомов V группы отно-

сительно краев вицинальных террас. Предположительно,

совместное действие перечисленных факторов оказыва-

ет влияние на формирование и совместную эволюцию

комплекса протяженных и точечных дефектов как в

процессе зарождения, пластической релаксации и роста

пленок GaSb, так и в процессе их отжига, что должно

находить свое отражение в спектрах ФЛ.

Количественный анализ данных фотолюминесценции

слоев GaSb затруднен в силу низкой интенсивности

пиков межзонной рекомбинации (IBE), особенно у неото-

жженных образцов. Далее представлено качественное

сравнение данных фотолюминесценции образцов, про-

шедших отжиг. Сравнение проведено в рамках упрощаю-

щего допущения, что интенсивность межзонной ФЛ об-

ратно пропорциональна вероятности рекомбинации без

излучения на длине волны BE , которая в свою очередь

связана с концентрацией центров безызлучательной и

излучательной рекомбинации на дефектах.

Интенсивность ФЛ возрастает в ряду S(001)
As‖

, S(001)
P‖

,

S(001̄)
As⊥

, S(001̄)
P⊥

как 0.04, 0.17, 0.51 и 2.8 отн.ед. соответствен-

но. Интенсивности ФЛ структур с одинаковой ориента-

цией в случае СК на основе слоев фосфора имеют более

высокое значение по сравнению с образцами со слоем

конверсии на основе атомов мышьяка. Но делать какие-

либо выводы из данной последовательности затрудни-

тельно. Далее сравниваются образцы, выращенные при

разных комбинациях факторов, влияющих на свойства

структур. Так, в случае S(001̄)
P⊥

и S(001̄)
As⊥

наблюдается

возрастание интенсивности в ∼ 5.5, а в случае S(001)
P‖

и

S(001)
As‖

— в ∼ 4.3. В указанных парах образцы отличаются

способом формирования СК и его составом. Далее

приводятся данные при совместном влиянии ориента-

ции пленки и механизма формирования для разных

составов СК. Оказывается, что интенсивность излучения

образца S(001̄)
P⊥

выше излучения S(001)
P‖

в ∼ 16.5 раза,

а в случае S(001̄)
As⊥

и S(001)
As‖

этот параметр равен ∼ 12.8.

Обращает на себя внимание тот факт, что в случае

СК, сформированных реплицированием, интенсивность

S(001̄)
As per p

по отношению к S(001)
P‖

больше всего в 3 раза.

А при смешанном механизме формирования СК интен-

сивность ФЛ S(001̄)
P⊥

выше интенсивности S(001)
As‖

в 70 раз.

Возможные причины наблюдаемого поведения IBE в

зависимости от ориентации пленок, способа формиро-

вания СК и его состава обсуждаются далее.

Представленное выше попарное сравнение интенсив-

ностей подтверждает, что ведущую роль в вариаци-

ях оптических свойств образцов играют три факто-

ра: 1) ориентация пленки GaSb; 2) способ формирова-

ния СК; 3) состав СК. При этом два последних фактора

взаимосвязаны.

Влияние ориентации эпитаксиальной пленки GaSb

на IBE обусловлено тем, что при двумерно-слоевом

росте соединения AIIIBV на вицинальной поверхно-

сти (001) кинетика встраивания примесей и образова-
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ния собственных точечных дефектов чувствительна к

ориентации связей димеризации относительно направле-

ния [110] [50]. Уровень влияния ориентации позволяет

оценить интенсивности ФЛ пленок GaSb образцов S(001̄)
As⊥

и S(001)
P‖

, так как оба образца выращены на репликах,

повторяющих исходную антифазную систему подложек

кремния. Таким образом, влияние механизма формиро-

вания СК и его состава минимизировано. Сравнение

интенсивности излучения пар образцов S(001̄)
P⊥

, S(001)
P‖

и S(001̄)
As⊥

, S(001)
As‖

также косвенно подтверждает влияние

ориентации пленки GaSb на IBE .

Слои конверсии, полученные по смешанному меха-

низму, существенно меняют ФЛ свойства пленок GaSb.

При этом роль состава становится доминирующей. Слой

конверсии, сформированный на основе атомов мышьяка,

снижает интенсивность ФЛ по отношению к репликам,

а использование атомов фосфора — многократно ее

увеличивает. Причины, вероятно, заключаются в следу-

ющем. Структуры содержат ДН, точечные дефекты и

АФД. Все они имеют разную природу. Концентрация ДН

задается рассогласованием постоянной решетки пленки

GaSb и подложки Si. Строение системы АФД опреде-

ляется способом формирования СК. Концентрация точе-

ных дефектов определяется параметрами роста и направ-

лением отклонения пленки от сингулярной грани (001).
К тому же перечисленные системы структурных дефек-

тов способны взаимодействовать друг с другом.

Известно, что АФД способны выклиниваться в про-

цессе роста пленки, а снижению их размеров и концен-

трации способствует отжиг [51,52]. Поэтому основной

объем пленки GaSb в отожженных образцах, вероятно,

свободен от АФД [53]. Однако наличие системы АФД на

этапе пластической релаксации эпитаксиального слоя и

в процессе его дальнейшего роста, вплоть до момента их

выклинивания, обусловливает характер распределения

пронизывающих дислокаций в объеме пленки GaSb. От-

жиг снижает концентрацию пронизывающих дислокаций

и точечных дефектов, но полностью избавиться от них

затруднительно. Взаимодействие системы пронизываю-

щих дислокаций, АФД и ансамбля точечных дефектов в

процессе отжига, оказывает влияние на пространствен-

ное распределение последних в объеме пленки GaSb.

В силу разной химической активности и размеров

атомов мышьяка и фосфора, антифазные системы на

их основе различаются. Особенно это выражено при

смешанном механизме, когда происходит замена систе-

мы АФД подложки Si на систему на основе атомов

V группы с вовлечением в процесс верхнего слоя атомов

кремния. Вероятно, в случае атомов фосфора в GaSb

формируются АФД, которые раньше выклиниваются в

процессе роста и проявляют бо́льшую чувствительность

к отжигу. Антифазные домены при использовании СК на

основе As глубже прорастают в пленку и более стабиль-

ны при отжиге, что препятствует более эффективному

снижению плотности пронизывающих дислокаций. Пред-

положительно, IBE определяется именно сложившимися

в процессе отжига комплексами точечных дефектов и

пронизывающих ветвей дислокаций, что представляет

интерес для дальнейших исследований.

5. Заключение

Проведено исследование влияния ориентации, со-

става и условий формирования переходных слоев

между подложкой кремния и эпитаксиальной плен-

кой GaSb на ее структурные и оптические свой-

ства. Использовались подложки Si(001), отклоненные

на 6◦ к плоскости (111). Пленки GaSb выращива-

лись методом молекулярно-лучевой эпитаксии на пере-

ходных слоях AlSb(001)/Al/As‖/Si, AlSb(001̄)/Al/As⊥/Si,
GaSb(001̄)/Ga/P⊥/Si и GaSb(001)/P‖/Ga/Si, сформирован-

ных методом атомно-слоевой эпитаксии. Свойства пле-

нок GaSb в значительной мере определялись способом

формирования первого бислоя соединения AIIIBV (слоя
конверсии).
Элементным составом и механизмом формирования

слоя конверсии определяются кристаллографическая

ориентация и строение системы антифазных доменов

эпитаксиальных слоев, растущих на нем. Механизмы

формирования слоя конверсии, в котором первый слой

состоит из атомов элементов V группы, отличаются

возможностью этих атомов замещать при выбранных

условиях атомы кремния. Если замещения нет, то фор-

мируется реплика поверхности подложки кремния с со-

хранением распределения, протяженности и геометрии

границ исходной системы антифазных доменов подлож-

ки. При наличии реакций замещения, формируется новая

система антифазных доменов с иным распределением,

протяженностью и геометрией границ. Атомы мышьяка

в зависимости от условий могут образовывать первый

слой как по механизму замещения, так и по смешанному

механизму. В выбранных условиях на основе атомов

фосфора можно формировать первый слой только по

смешанному механизму, а атомы галлия формируют

только реплику. Строением сформированной системы

антифазных доменов определяются эффективность их

выклинивания в процессе роста и их чувствительность

к отжигу.

Наблюдаемые структурные свойства пленок GaSb,

предположительно, являются следствием взаимодей-

ствия систем антифазных доменов и дислокаций несоот-

ветствия в процессе роста пленки GaSb и постростового

отжига готовой структуры. Оптические свойства пленок

GaSb определяются сложившимся комплексом точечных

дефектов и системы пронизывающих дислокаций. Пока-

зано, что ориентация пленки влияет на концентрацию

дефектов, снижающих интенсивность излучения межзон-

ной рекомбинации в ней. Наименьшая концентрация де-

фектов получена в слоях GaSb(001̄). Предположительно,

это связано с ориентацией связей атомов III и V групп
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относительно краев террас при формировании пленок

GaSb. Улучшение структурных и оптических свойств

образцов наблюдается в ряду: S(001)
As‖

, S(001)
P‖

, S(001̄)
As⊥

, S(001̄)
P⊥

.
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Molecular beam epitaxy of GaSb
on vicinal Si(001) substrates: influence
of the conditions of layer nucleation
on their structural and optical properties
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Abstract GaSb films were grown by molecular beam epitaxy

on vicinal Si(001) substrates with miscut angles of 6◦ to

the (111) plane. Films were formed on AlSb(001)/Al/As/Si,
AlSb(001̄)/Al/As/Si, GaSb(001̄)/Ga/P/Si and GaSb(001)/P/Ga/Si
transition layers. The influence of orientation, composition, and

formation conditions of transition layers on the crystal perfection

and optical properties of GaSb films was studied. The GaSb film

grown on the GaSb(001̄)/Ga/P/Si(001) transition layer has the best

structural and optical properties.
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