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1 Johdanto

Tamean diplomityen tarkoituksena on esitelh menetelna superhilojen karakterisoi-
miseksi mntgenateilyn avulla. Superhilat koostuvat periodisesti toistwista kerrok-
sista, joiden paksuudet ovat nanometriskaalassa. Supddja hyedyntavia sovelluk-
sia on paljon, joista yleisimpiin kuuluvat loistediodi (eml. light emitting diode, LED)

ja laserdiodi (engl. laser diode, LD). Superhilan karaktesointi kasittaa rakenteen eri
osien hilavakioiden, paksuuksien ja moniyhdisteiden korogitioiden mearitt amisen.
Karakterisoinnin kannalta ongelmallista on, et& superhilojen pienimnat osat ovat
usein vain muutamia nanometrea paksuja, joten niiden mittaaminen on hankalaa.

Superhilojen karakterisoimiseksi on olemassa useita meimia. Useimmiten ka-
rakterisointi suoritetaan pelken rentgendi raktion (engl. X-ray diraction, XRD)
avulla, jolloin on turvauduttava laskennallisiin menetemiin ja/tai mittaustulosten
simulointiin [1, 2, 3]. Edella mainitun menetelnan ongelmana on, e# tulokset ei-
vat ole yksikasitteisia. Tama johtuu siita, etta useampi joukko simuloitavia para-
metreja saattaa tuottaa maenmisesti oikeat tulokset. Tas# tyos® simulointia tul-
laan hyedyntamean tulosten tarkistamisessa. Toinen menetelenyhdistea rentgen-
di raktiomittaukset ja transmissioelektronimikroskopian (engl. transmission elect-
ron microscopy, TEM) M4, 5]. Pienten rakenteiden mitat voidaan naeritt ea TEM-
mittausten avulla, jonka jalkeen muut parametrit ovat laskettavissa di raktiomit-
tauksista. TEM-mittausten haittapuolena on, etta menetelma on aikaa view ja saat-
taa vahingoittaa naytett &. Kaanteisesti voidaan superhilan moniyhdisteiden kompo-
sitiot mitata Rutherfordin takaisinsironnan (engl. Rutherford back scattering, RBS)
tai energiadispersiivisen entgenmikroanalysaattorin (engl. energy dispersive X-ya
spectroscopy, EDX) avulla #]. Kompositioiden ja rentgendi raktiomittausten avulla
on mahdollista mearitt &a loput tuntemattomista parametreista.

Edella mainittujen menetelmien heikkoutena on, e# mittaukset vaativat erilliset
mittauslaitteet ja mittaukset ovat usein tyelaita ja aikaa kuluttavia. Mittauslait-
teet ovat erittain kalliita ja harvinaisia, minka johdosta niiden laytt® on rajoitet-
tua. Taman takia diplomityen pyrkimyksema on karakterisoida superhilat ainoas-
taan rentgenmittausten avulla. Tyes® hyedynnetan rontgenheijastus- (engl. X-ray
re ectivity, XRR) sek & rontgendi raktiomittauksia. Pienten rakenteiden mitat voi-
daan mearitt @a rentgenheijastusmittausten avulla erit&in tarkasti [6, 7, 8]. Super-
hila voidaan siten karakterisoida ainoastaanentgenheijastus- ja pntgendi raktio-
mittausten avulla. Rentgenmittausten etuna on ms, et steet eiwt vahingoita
naytetta. Liseksi joidenkin suureiden arvot saadaan emritetty & usean toisistaan
riippumattoman mittauksen avulla. Tulosten luotettavuudesta voidaan min ollen
edelln mainittujen tulosten avulla tehda suuntaa-antavia johtomateksia. Rentgen-
mittausten antamien tulosten luotettavuuden edelleen aneimiseksi tuloksia verra-
taan simuloituihin tuloksiin.

Rentgendi raktio ja r entgenheijastus ovat ilmeina epintuitiivisia, mink a takia ty es-
sa pyritean selittamean menetelnan pohjana olevaa teoriaa mahdollisimman selée-
ti. Liseksi pyritaan kuvaamaan mittausmenetelna ja tulkita mittaustuloksia ylei-

sella tasolla. Yleisen tarkastelun ansiosta ®n mittausmenetelnat ovat helpommin



ymmarrettavis® ja sovellettavissa muihin kuin tywsa esiteltyihin rakenteisiin.

Tasa tyosa esitelvia menetelma sovelletaan mys kaytannes®a muutamaan rayt-

teeseen. Karakterisoitavat superhilarakenteet ovat kakk galliumnitridi- (GaN) poh-

jaisia. Galliumnitridiyhdisteiden kaytte valonlahteera on teknisten innovaatioiden
myeta yleistynyt valtavasti. Materiaaliryhm ea koskeva tutkimus on mahdollistanut
sinista valoa tuottavien loistediodirakenteiden ja laserdiodakenteiden valmistami-
sen wahaisin kustannuksin. Lisksi GaN-komponenttien laytt ekustannukset ovat
suuren hystysuhteen ja pitkan elinian ansiosta hyvin piena. Edella mainitut asiat

ovat kasvattaneet GaN-komponenttien kysyrie sele motivoineet lisatutkimuksia.

Tyesa esitelmvat menetelmat eivat kuitenkaan ole maihin materiaaleihin sidonnai-
sia, vaan menetelmt ovat sellaisinaan sovellettavissa kaikkiin kiteisiin geisiin.

Tyesa tarvittava teoreettinen taustatieto on esitetty kappaleessa kaksi, kolme ja
nelja. Toisessa kappaleessa esi#h lyhyesti kiteisten aineiden teoria ja superhi-
larakenteet. Kolmas kappale &sittelee ®mntgendi raktion teoriaa ja neljas kappa-
le rentgenheijastuksen teoriaa. Mittauslaitteisto ja mittatsmenetelnat on esitetty

kappaleessa viisi, jota seuraa tulosten esittely ja analgykappaleessa kuusi.



2 Teoreettinen tausta

Tas® osassa tehdan katsaus tywsa tarvittavaan teoreettiseen materiaaliin. Font-
gendi raktiomittausten kannalta on olennaista tuntea tutkittavien materiaalien ki-
derakenteet. Tyosa tutkittiin yksinomaan wurziittisesta galliumnitridist & (GaN),
indiumgalliumnitridist & (InGaN) sela alumiinigalliumnitridist & (AlGaN) valmistet-
tuja superhilarakenteita. Seuraavissa alikappaleissa @hdytaan wurziittiseen ki-
derakenteeseen ja lyhyesti superhilan teoriaan. Supedridkenteissa esiintyy mes
jannitysta, johon tutustutaan viimeisess alikappaleessa.

2.1 Kiderakenne

Kiderakenteella tarkoitetaan atomien sannellista jarjestaytymista avaruudessa. Ki-
teisten aineiden atomit mrjestaytyvat hiloihin, eli periodisesti toistetuista pienem-
mista kokonaisuuksista muodostettuihin rakenteisiin. Kaikisa kiteisis® aineissa ato-
mit j arjestaytyvat alkeiskoppeihin, s.e. alkeiskoppi on pienin toistuva konaisuus
kiteen hilassa. Alkeiskoppi on matemaattinen kuvaus atoran periodisesta ryhmit-
tymisests, ja sille on naaritelty kantavektorit a;, a, ja az sela niiden waliset kulmat

; Ja .[9] Kantavektoreiden pituuksia kutsutaan hilavakioiksi. Kantavektoreihin

a;, &, ja ag voidaan myes viitata kirjaimilla a, b ja c.

Typen ja ryhman Il alkuaineiden yhdisteet (111-N) ovat |ahes aina @rjestaytyneet
kuvan 1 mukaiseen heksagoniseen wurziittikidehilaan. Kuvhesittea galliumnitridin
hilarakennetta, mutta hilarakenne on kantavektoreiden pguuksia lukuun ottamatta
kaikille heksagonisille I1I-N yhdisteille sama. Kuvassa on kolme alkeiskoppia, jotka
yhdes® muodostavat heksagonisen rakenteen. Yksi alkeiskoppi selvyyden vuoksi
piirretty muita koppeja suuremmalla viivanleveydela. Samaan alkeiskoppiin on mgs
merkitty edella mainitut kantavektorit ja kulma

Mainittakoon, etta yhdisteiden on mws mahdollista prjestaytya kuutiolliseen hi-
laan, mutta rakenne on heksagonista rakennetta termisestpastabiilimpi [10]. Tas-
sa tyesa tarkastelemme yksinomaan heksagonisia I11-N yhdist@t Heksagonisessa
hilassa kantavektorita; ja a, ovat kohtisuorassa kantavektoriinaz nahden, jolloin

= =90 . Kantavektoreiden a; ja a, valinen kulma on heksagonisessa tapauk-
sessa =120 .[1]]

Edellinen I1I-N yhdisteiden kiderakenteiden tarkastelu kskee vain kahden alkuai-
neen yhdistei. Huomataan kuitenkin, et tarkastelu voidaan laajentaa Esitte-
mean myes kolmi- ja neliyhdisteita. Ryhman V ainoa alkuaine on typpi, joten mo-
niyhdisteet ovat kokoelma 1l1-V yhdisteita, vaihtuvalla ryhman Il alkuaineella. Tal-
loin myes moniyhdisteet ovat rakenteeltaan heksagonisia.

Kiteet ovat ominaisuuksiltaan anisotrooppisia, minke johdosta laytteen on otet-
tu j arjestelma kidetasojen suunnan ilmaisemiseksi. Kidetasojen suunianoitetaan
yleens Millerin indekseilla, eli kolmella kokonaisluvulla bkl). Luvut saadaan kide-
tason ja koordinaattiakseleiden leikkauspisteiderxg; yo; o) avulla siten etta luvuista
(hkl)= n (&;L;2) valitaan pienimmat mahdolliset kokonaisluvut, s.en 2 .
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Kuva 1: Heksagonisen galliumnitridin rakenne. Kuvassasikyy kantavektorit a;, a,
ja as, vektoreidena; ja a, valinen kulma sela alkeiskopin mitat.

Talloin esim. msa tyosa tarkastellun (112)-tason normaali on vektorin [112] suun
nassa. On huomattava, eth kidetasot ilmoitetaan kiteen kantavektoreiden avulla,
jolloin tason suunta on kidegrjestelmasta sela kantavektorien pituuksista riippu-

vainen. Tilannetta on havainnollistettu kuvassa2, johon on piirretty heksagonisen
galliumnitridin (112)-taso ja sen normaalivektori. Kuvan2 taso leikkaa heksagoni-
sen kideprjestelman kantavektorit [a;; a,; as] karteesisen koordinaatiston pisteiss
(2a1; 0; 0); (0; 2a,; 0); (O; 0; ag). Heksagonisen hilan tapauksessa on ey lkaytoss ne-

linumeroinen Millerin indeksi (hkil ), missi = h k. Jatkossa &te merkintatapaa

ei kuitenkaan tulla kaytt amean. Negatiivinen indeksi ilmoitetaan sijoittamalla luvun

pealle viiva, esim. (kl). [12]

Yleisesti viitataan heksagonisen hilan tapauksessa ja c-suuntaisiin vakioihin, kun
tarkoitetaan joko a; tai a, ja az vektorien pituuksia. Heksagonisen hilan karakte-
risoimiseksi riittea siis kaksi hilavakiota, sila a;- ja a,-suunnat ovat ekvivalentteja
suuntia. Tyes® tutkittavien n aytteiden kiderakenteet ovat heksagonisia, joten jat-
kossa tullaan leytteamean vain nimityksia a ja c.



Kuva 2: Heksagonisen galliumnitridin (112)-taso, ja sen mmaalivektori. Kuvan kar-
teesiseen koordinaatistoon on piirretty heksagonisen lagrjestelman kantavektorit
ai, @y ja ag.

2.2 Kvanttikaivo ja superhilarakenne

Kvanttikaivo on rakenne joka rajoittaa varauksenkuljettgan liikkumista yhdess
tai useammassa dimensiossa. Vaikka yleinen tapaus esasarta dimensioiden nea-
rea, on vakiintunut kaytante nimitt aa yhden dimension tapausta kvanttikaivoksi,
ja kahden sele kolmen dimension kvanttikaivoja kvanttilangaksi ja kvarttipisteek-
si. Puolijohteissa kvanttikaivo on rakenne jossa kahden kan valiss on ohut kal-
vo materiaalia, jonka energiaeli on ympareivan materiaalin energiaelia pienempi
[13]. Kuvassa3a on kaavioesitys kvanttikaivon rakenteesta. Kuvassaekyvia pak-
sumpia kerroksia kutsutaan valleiksi ja ohutta kalvoa kaigksi. Ohuella kalvolla tar-
koitetaan kvanttimekaanisesti ohutta kalvoa, eli kalvoagnka dimensio on elektronin
de Broglie-aallonpituuden luokkaa 14]. Kaytannes® GaN-yhdisteiden tapauksessa
kaivon paksuus on muutaman ja vallin paksuus usean kymmenaanometrin luok-
kaa. Kvanttikaivon etuna muihin rakenteisiin verrattuna on, etta sallitut energiatilat
ovat kvantittuneet. Energiatilojen maara on tallein rajoittunut, jolloin elektronien
ja aukkojen mahdolliset rekombinaatiotavat ovat rajalli®t. Valon tuotto saavute-
taan tallein pienemnalla virrantiheydella, ja rakenteen hytysuhde on korkeampi.
[15 Kvanttikaivossa olevat elektronit ja aukot rekombinoitwat, jolloin rakenne ®-
teilee valoa. Valon aallonpituus raaraytyy energiawlin suuruudesta ja kvanttikai-



von ominaisuuksista 14]. Valon spektrin leveys on luonnollisesti sét kapeampi, mi&
vahemnman kaivossa on sallittuja energiatiloja.

Toistamalla kuvan 3arakennetta saadaan eri materiaaleista koostuva periodinéi-
la, kuva 3b. Hilaa kutsutaan superhilaksi (engl. superlattice, SL) tamonikvanttikai-
vorakenteeksi (engl. multiple quantum well, MQW), vallienpaksuudesta riippuen.
Mikali vallin paksuus on pieni, on varauksenkuljettajien mahallista tunneloitua
vallin lapi, jolloin kyseesa on superhila 13, 16, 15, 17]. Muussa tapauksessa kysees-
sa on monikvanttikaivorakenne. Edellisest huolimatta, on kuitenkin usein tapana
kayttaa monikvanttikaivorakennetta synonyymire. superhilalle.

- Kaivo

(a) Kvanttikaivo (b) Viiden kaivon monikvanttikaivorakenne

Kuva 3: Kvanttikaivon ja monikvanttikaivon skemaattinen esitys.

2.3 Epitaktisesti valmistetun kerroksen j annitys

Paksun galliumnitridikiteen valmistaminen on kallista jamonimutkaista, minka ta-
kia epitaktinen kerros valmistetaan substraatin palle. Epitaktinen kerros on alus-
tamateriaalin kiderakennetta kopioiva kerros. Substradina kaytetaan useimmissa
tapauksissa sa iria ( -Al,03), jolla on rombohedraalinen rakenne. Sa iria suositaan
sen alhaisen hinnan, saatavuuden, helpon valmistuksen jadittelyn, sela korkei-
den lampetilojen kestavyyden takia [L0]. Muitakin substraatteja voidaan kaytt es,
mutta t as# tyess tarkastellaan vain sa irin paalle valmistettuja GaN-pohjaisia ra-
kenteita. On mahdollista valmistaa eri suuntiin orientoiunutta sa iria, mutta t as®
tyosa tutkitaan vain c-suuntaista sa iria, eli sa iria jonka pinnan normaali on yh-
densuuntainen kantavektorinc kanssa.

Taulukossal on esitetty galliumnitridin, indiumnitridin, alumiinini tridin ja sa irin,
hilavakiot a- ja c sela lampelaajenemiskertoimet. Taulukostal nahdean etta sa irin
hilavakio poikkeaa galliumnitridin hilavakiosta merkittavasti. Kuvassa4 on havain-
nollistettu tilannetta jossa pienemmnan a-suuntaisen hilavakion omaava materiaali



valmistetaan epitaktisesti suuremman hilavakion omaavamateriaalin pealle. Epi-

taktinen valmistus kopioi alustamateriaalin kiderakenten epikerrokseen, jolloin tu-
loksena on venyma paallimmaisen kerroksera-suunnassa ja puristumac-suunnassa.
Venyma aiheuttaa jannityksen epikerrokseen. Mgs eravat lampelaajenemiskertoi-
met lisaavat jannityksen mearea. GaN-kerroksen valmistusimpetila on huoneen-
lampetilaan verrattuna hyvin korkea, joten jaahtymisen aikana rakenne gnnittyy

entiseswan [10].

Taulukko 1: Galliumnitridin, indiumnitridin, alumiinini tridin ja sairin hilavakiot
sela lampelaajenemiskertoimeta- ja c-suunnissa.

Materiaali Hilavakio [A] Lampelaajenemiskerroin {?<—6]

GaN a= 3.190 [1§ 2 =5:6 [10
c=5.189 [1§ c=3:2 10
InN a= 3.544 [1§ 2=3:8[19
c=5.718 [1§ c=2:8[19
AIN a= 3.110 [1§ A= 4:2 [10
c=4.980 [1§ c=5:3[10]
AlL,O; a= 4.758 [10] 2 =7:5[10
c=12.991 [L0] . =8:5[10]

L.

Kuva 4: Eriavien hilavakioiden aiheuttama venym epikerroksessa.

Ns. kriittisen paksuuden ylittavan kerroksen @nnitys on niin korkea, et® atomien
on energeettisesti edullisempaaijestaytya kerrosmateriaalin luonnonmukaiseen hi-
laan, alustamateriaalin hilan sijaan. Tllein kerros on relaksoitunut. Relaksoitunes-
sa kerroksessa atomit ovat alueittain materiaalin luonnanukaisessa hilassa, mutta
alueiden rajapinnoilla esiintyy kidevirhei®. GaN-kerroksen kriittinen paksuus, eli
teoreettinen paksuin eh kerros, voidaan likimain laskea kaavallal)

2
he = 3.7;
220 9)

miss a on kerroksen, jaag on substraatin hilavakio R0].

(1)



Taulukon 1 arvoja kaytt amella saadaan GaN-kerroksen kriittiseksi paksuudeksi vain
h. = 3:24 A. Todellisuudessa GaN-kerros kasvaa sa iringmlle kiertyneera noin 30
c-suunnan ympari, jolloin a-suunnan hilavakioiden erotus pienenee suunnilleen 16
prosenttiin [21]. Kriittinen paksuus on tallein noin h, = 9:96 A.

Tyesa tutkittavien rakenteiden GaN-kerrokset ovat kaikki paksija, ja sita myeten
ainakin osittain relaksoituneita, jolloin hilavakioiden arvojen voidaan odottaa ole-
van lahella taulukoituja arvoja. Osittain tai t aysin relaksoituneissa kerroksissa on
runsaasti kidevirheita, jotka heikentavat myes palle lisattavien kerrosten kidelaa-
tua. Kvanttikaivorakenteisiin perustuvat LED-komponentit valmistetaan edella mai-
nitun paksun GaN-kerroksen palle, jolloin on tarkeas etta se ei ole liiaksi &nnitty-
nyt. Pieni jannitys on komponentin optisten ja sthkeisten ominaisuuksien kannalta
usein hywaksi, mutta lilan suuri jannitys heiken®a kyseisa ominaisuuksia 22]. Pak-
sun GaN-kerroksen palle valmistettavien rakenteiden hilavakioiden voidaan seim-
missa tapauksissa olettaa olevan samat kuin GaN-kerroksegalloin GaN-kerroksen
hilavakioiden tulee olla LED-rakenteelle sopivia.

2.3.1 Jannityksen laskenta

Yleisess tapauksessa puristuman ja venysmn suhdetta eri suunnissa voidaan kuvata
matriisimuodossa kaavan 2) mukaisesti R3]

0 1 O 10 1
XX Ci1 Ci2 C3 Ciga Ci5 Cip XX
vy C1 Cx2 C3 Cg Cp5 Cpg vy
2z (¢ _ B Ca1 Cx Cs3 Ca C3s Ce ::zz . )
yz Cs1 Ca2 Cs3 Cag G5 Cup yz ’
xz Cs1 Cs2 Cs3 Csa Css Csp "xz
Xy Co1 Cs2 Cs3 Coa GCos5 Cos "y
miss j; ilmaisee puristuman ja"; venyman suunnassadj . Muunnosmatriisin al-

kiot, elastisuusvakiotc; , ovat taulukoituja, materiaalikohtaisia arvoja. Kaavass (2)
esiintyvat venymakomponentit maaritellaan suhteellisena venymna, eli kaavan @)

mukaisesti
w _ A Qg

i P 3)
Mise a5; on substraatin (relaksoitunut) ja a; on kerroksen (gnnittynyt) hilavakio
suunnassa. Huomataan viek, etta heksagoninen rakenne ei ol@&ysin asymmetri-
nen, joten kaavan @) matriisi yksinkertaistuu huomattavasti. Yksinkertaistamisen

jalkeen saadaan relaati@- ja c-suuntaisten venymien wlille [22]:

" Ciz, . "o
2z = — XX» XX = yy - (4)
Cs3

Kaavoja (3) ja (4) voidaan hyedyntaa jannittyneiden hilavakioiden laskemisessa.
Tallein on elastisuusvakioiden arvojen oltava tunnetut.



3 Rentgendi raktio

Rentgendi raktiossa (engl. X-ray di raction, XRD) mitatta va nayte altistetaan rent-
genateille. Rontgendi raktio on suosittu puolijohteiden tutkimusmenetelma, silla se
ei vahingoita maytett &. Rontgensteet ovat koherenttia elektromagneettista steilya,
eli teoriassa ateet ovat samassa vaiheessa ja néilbn sama aallonpituusZ3]. Rent-
genateiden aallonpituus on luokkaa 1A.

Rentgenateet vuorovaikuttavat kiinte an aineen kanssa monella eri tavalla, riippuen
sateiden energiasta ja aineen ominaisuuksistaateet voivat absorboitua aineeseen,
lapaista aineen, tai sirota aineestaZ3d. Rentgendi raktiossa ollaan kiinnostuneita
vain naytteesta siroavasta steilysta, joten seuraavassa tyydyan tarkastelemaan
ainoastaan entgenateiden siroamista.

Siroamista tapahtuu kun ntgensateet osuvat atomeihin, #smallisemmin ilmaistu-
na atomien elektroneihin. Fotoni asettaa elektronin osKdtoriseen liikkeeseen, jolloin
elektroni vuoronpeman kiihtyy ja hidastuu. Kiihtymisen ja hidastumisen seuratk-
sena elektroni emittoi fotonin. Siroamista on kahdenlaist koherenttia ja emkohe-
renttia. Koherentin sironnan tapauksessa elektroni on ngiukasti sidottu, jolloin
like koostuu pelkasta oskilloinnista lepopisteen ymprilla. Koherentissa sironnassa
elektronin emittoima fotoni on samassa vaiheessa ja fotdlai on sama aallonpituus
kuin elektronin stimuloineella fotonilla. Epakoherentissa sironnassa elektroni ei ole
tiukasti sidottu, jolloin osa fotonin energiasta kuluu el&tronin liike-energiaksi. Jal-
jelle jaava 0sa energiasta asettaa elektronin oskilloimaan, jonkausauksena elekt-
roni emittoi fotonin. Epakoherentissa sironnassa vaihe ja aallonpituus eivpysy
vakioina. Epakoherenttia sirontaa kutsutaan Comptonin sironnaksi.Z4]

Rentgendi raktiossa rentgensateet siroavat koherentisti atomien muodostamista dif-
fraktiotasoista (kts. 0sa3.1), siten etta eri reitteja kulkeneiden steiden interferenssi
on konstruktiivista. Konstruktiivista, eli vahvistavaa i nterferenssa esiintyy sateiden
matkaerojen ollessa aallonpituuden monikerta, jolloinedeet ovat samassa vaiheessa.
Koherentti sironta on muita sirontatapoja (esim. Comptonn sironta) huomattavas-

ti voimakkaampaa, sila koherentin @teilyn intensiteetti on verrannollinen ampli-
tudien summan neleon, kun emkoherentin #teilyn intensiteetti on verrannollinen
amplitudien nelisiden summaan. Mainittakoon vied, etta elektronit sirottavat se-
teilya kaikkiin suuntiin, mutta korkean intensiteetin ansiostadi raktoitunut s ateily
on helppo erottaa epkoherentista sironnasta. 24

Diraktio on periaatteessa verrattavissa heijastukseengssa tuleva valo heijastuu
jostakin pinnasta. Toisin kuin heijastuksessa, di raktida ei kuitenkaan esiinny kai-
killa sateen tulokulmilla, ja muitakin eroavaisuuksia on olemass[24]. Atomien, eli

samalla myos di raktiotasojen etaisyydet meareavat yhdes®: sateilyn aallonpituu-

den kanssa sirontakulman jossa di raktio on mahdollista (s. 0sa3.2). T aten tunte-

malla sirontakulma selea sateilyn aallonpituus on mahdollista laskea atomien adiset

etaisyydet. Riitt avan tarkkuuden ja tulosten luotettavuuden saavuttamisekson ter-

kess, etta steilyn spektri on mahdollisimman kapea ja sirontakulman nitaamisessa
kaytettava mittauslaitteisto mahdollisimman tarkka.
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Liiallisen absorption waltt amiseksi tulee ateilyn energian olla pienempi kuin elekt-
ronien viritt amiseen tarvittava energia. Absorption seurauksena sirnaen gteilyn
intensiteetti pienenee, mila voi vaikeuttaa signaalin tunnistamista taustakohinasta
Lisaksi virittyneet elektronit saattavat palatessaan alemmniie energiatiloille emittoi-
da sateilya, mukaan lukien mntgenateilya, jolloin sironneen steilyn spektri levenee.
[23. Jotta diraktio olisi ylip eateen mahdollista, tulee aallonpituuden olla samaa
suuruusluokkaa kuin atomitasojen sliset ewisyydet (kts. 0sa3.2). Suuremmilla al-
lonpituuksilla absorptio kasvaa voimakkaasti24]. Edellinen ehto asettaa rajoituksen
myes &teilyn minimienergialle.

Di raktoituneen s ateilyn intensiteetti on myes riippuvainen materiaalin dimensiois-
ta. Selkean di raktiomaksimin havaitsemiseksi tulee materiaalia da noin 100 nm.
Superhilarakenteiden analyysi#s on siis ongelmana, e# kaivojen yhteenlaskettu
paksuus on vain kymmenien nanometrien luokkaa. Ongelma taisiin ratkaista

geometrisesti, mittamaalla di raktiota epasymmetrisesa tasosta, eli tasoista joil-
leh_k 60, jolloin sateen kulkema matka on pidempi.

3.1 Diraktiotasot

Di raktiotasolla tarkoitetaan hilatasoa josta tuleva sateily siroaa. Di raktiotasot

ovat muuten ekvivalentteja hilatasojen kanssa, eli ngs di raktiotasot m earitell aan
Millerin indekseilla, paitsi ette di raktiotasojen joukko ei sisalla kaikkia mahdollisia
hilatasoja. Tama johtuu siita, etta tietyt hilakohtaiset suunnat ovat ns. kiellettyja
suuntia, jolloin di raktio kohdistuu n aytteen sislle ja naytteesta ei siroa mitattavaa
sateilya [24].

Heksagonisen hilan tapauksessa kahden di raktiotasoneesyysdy toisistaan suun-
nassa [kl) saadaan kaavalla %)

3

4 h2+kZ+hk 4 312 7 ()
a? 4¢?

A =

miss kokonaisluvut (hkl) ovat tason Millerin indeksit ja a sela ¢ materiaalin hila-
vakiot [23).

3.2 Braggin laki

Braggin lain mukaan elektromagneettinen &teily di raktoituu kiteisest & aineesta
kaavan (6) mukaisesti
N = 2dw Sin( na); (6)

miss  on aallonpituus, dy sirontatasojen (kl) valinen etmisyys ja g tulevan
ja siroavan aallon wlisen kulman puolikas. Kokonaislukun ilmaisee sironnan ker-
taluokan. Diraktoitunut s ateily muodostuu yhdensuuntaisten tasojen sirottaman
sateilyn superpositiosta. ldeaalisessa epitaktisesti valstetussa kiteesa kidetasot
ovat yhdensuuntaisia mytteen pinnan kanssa, jolloin tulevien ja siroavienegeiden
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muodostamat kulmat naytteen pinnan kanssa ovat yha suuret. Kaytannes® nein ei
kuitenkaan ole, joten joudutaan mearittelemaan edell mainitulla tavalla. Tilan-
netta on havainnollistettu kuvassab, johon on piirretty di raktio n aytteen pinnan
suhteen kallistuneesta tasosta. Kuvassa! on tulevan steen ja maytteen pinnan
valinen kulma. Kuvan geometrian perusteella voidaan todetatta on aina yhta
kuin todellinen sirontakulma .

o N |
SN 20

Kuva 5: Diraktio n aytteen pinnan suhteen kallistuneesta (001) tasosta. Kusta
nahdean etta =  kaikille tulokulmille ! .

Sironnan voidaan ajatella olevan aina ensimaisen kertaluokan sironta, jolloin kaa-
vassa @) olevalle kokonaisluvullen voidaan asettaa arvon = 1. Braggin laista seu-
raa suoraan relaation 20k, silla sin( n) 1,8 . Relaatio asettaa mps
oikean rajoituksenn:n arvolle, kun aallonpituus on vakio. 24]. Keantaen, aallonpi-
tuuden on noudatettava emyhtaloa 2dn , eli aallonpituuden tulee olla tasojen
etaisyyksien luokkaa, kuten jo aiemmin todettiin.

Teoriassa Braggin laki vaatii tulo- ja heijastuskulmien nttaamista heijastavan ma-
teriaalin sisalla. Tama johtuu siita, etta ympareivan median ja raytteen eriavat

taitekertoimet aiheuttavat sateen taittumista rajapinnassa. Virhe on kuitenkin ha-

viavan pieni, noin 0.2 % 3 tulokulmalle, eika virhetta sen vuoksi tulla jatkossa
kasittelemaan.[23]

Taydelliselle paksulle kiteelle tulisi di raktiota esiintya vain sallituilla diskreeteil-
l& :n arvoilla. Tallein Braggin laki toimisi -funktion tavoin, eli sironneen steilyn

intensiteetin jakauman leveys, funktiona kulmasta , olisi earetteman pieni jolle-
kin vahvistavalle :lle. Kaytannes# kiteet ovat kuitenkin kaukana taydellisista, eli
huipun leveys onearellinen, ja kasvaa kiteen laadun laskiessa garellisen paksuu-
den mysta. Huipun maksimi on kuitenkin tulos koherentista ateilysta, ja voidaan
helposti mearitella mitatusta datasta joko suoraan, tai sovittamalla dataan kyra.

3.3 K aanteisavaruus

Keaeanteisavaruus on matemaattinen kuvausemtgendi raktiosta. K eanteisavaruuden
ja reaaliavaruuden suhde on analoginen periodisen signaajan ja taajuuden kans-
sa, eli olennaisesti kyse on Fourier-muunnoksesta. Ykasnteisavaruuden piste ku-
vaa yhte di raktiotasojen joukkoa, joten di raktiosta saatava in formaatio on luetta-
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vissa yhdest keanteisavaruuden pisteest. Lisaksi keeinteisavaruuden avulla voidaan
selvittaa mista kidetasoista di raktiota on mahdollista havaita.

Kaanteisavaruus naaritellaan kolmen kantavektorin avulla. Kantavektorit saadaan
reaaliavaruuden kantavektoreiden avulla kaavan7) mukaisesti [L7]

(a,- ay) _ 2_(aj ak); i;j;k 2112 30; (7)

=2 1 " =
b (a a) az V

mis® b; on keanteisavaruuden kantavektori jaa; reaaliavaruuden kantavektori,
suunnassd. Kaavan (7) nimitt aja on kahden reaaliavaruuden kantavektorin ristitu-
lon pistetulo kolmannen kantavektorin kanssa, mi& matemaattisesti on yh& kuin
kantavektoreiden virittaman kappaleen, eli alkeiskopin tilavuud/. Keanteisavaruu-
den kantavektoreiden nasritelmeasta seuraa, eth keanteisavaruuden kantavektorib;
on aina kohtisuorassa reaaliavaruuden vektoreita ja a, vastaan. Kaavasta {) seu-
raa myes, etta keanteisavaruuden kantavektorin pituus on si vastaavan reaaliava-
ruuden kantavektorin pituuden kaenteisluku. Edell mainitut ominaisuudet voidaan
iimaista yksinkertaisesti kaavan 8) avulla

am bn = mn; (8)

mis® a,, on joku reaaliavaruuden,b, joku keanteisavaruuden kantavektori ja
Kroneckerin delta.

Keaanteishila on diskreetti esitys leanteisavaruudesta. Toisin sanoen, eanteishila
muodostuu niis® keanteisavaruuden pisteist, jotka muodostetaan leanteisavaruu-
den kantavektoreiden lineaarikombinaationa, siten e#t lineaarikombinaation kertoi-
met ovat kokonaislukuja. Jokainen keanteishilan piste vastaa aten keanteisavaruu-
den vektoria

H%a@o = h%1 + k%, + 1%g; W% Kk%1°2 (9)

Kaavassa 0) H%aq0 on keanteishilan vektori, b; keanteisavaruuden kantavektori ja
luvut h% k% I° kokonaislukuja.

Keaanteishila liitetean reaaliavaruuden di raktioon sirontavektorin avulla. Okoon
tulevan sateilyn reaaliavaruuden vektoriky ja sironneen steilyn reaaliavaruuden
vektori ks. Vektoreiden erotus on sirontavektorH = kg kg, joka on aina kohtisuo-
rassa di raktiotasoa vasten. Di raktiossa (hkl)-tasosta sirontavektoriHp voidaan
esittea keanteisavaruudessa kantavektoreiden lineaarikombinaatia, kaavan @) mu-
kaisesti. Osoittautuu, etta sirontavektorin Hy, esitys kaanteishilassa on mahdollista
vain jos kaavassa®) h°= h, k°= k ja 1°= | [24]. Edellises® tuloksesta seuraa, et
yksi piste Hyy keanteishilassa vastaa kaikkia reaaliavaruuden tasojdKl).

Jotta di raktio olisi mahdollista, tulee vektoreiden kg ja ks taytt &a konstruktiivisen
sironnan ehdot. Vektoreiden pituudet ovat yha kuin aallonpituuksien keanteislu-
vut, jotka ovat koherentille sironnalle samat. Diraktio on mahdollista vain kun
sirontavektori tayttea ehdon R3

ZSin( hkl) _ 1 ]
dhkl ’

JHha j = (10)
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miss Hp on sirontavektori, g vektoreidenky ja ks valisen kulman puolikasdny

hilatasojen wlimatka ja aallonpituus. Kaavan (10) oikealla puolella on huomioi-
tu Braggin laki. Kaavasta (10) nahdaan, etta sirontavektorin pituus on yhta kuin

hilatasojen walimatkan keanteisluku.

Kuvassab6 on esitys reaaliavaruuden di raktion kytkeytymiste keanteisavaruuteen.
Kuvassa rahdean di raktio (114)-tasosta, seka vektorit ko, ks, H114 ja di raktiota-
son normaalivektorin. Keanteishilan origo sijaitsee sirontavektorirH ;14 alkupass-
sa. Kuvassab on naytetty vain k aanteishilan positiiviset hilapisteet. Sirontavektorin
peatepiste sijaitsee kanteishilan pisteesa (1;1;4) ja se on yhdensuuntainen sen
kuvaamien di raktiotasojen normaalin kanssa.

Kuva 6: Diraktio (114)-tasosta, Ewaldin pallo ja keanteisavaruus. Kuvan di rak-
tiossa #teet osuvat di raktiotason pintaan, muodostaen kulman! pinnan kanssa.
Tulevaa ja di raktoitunutta s ateilya edustavien vektoreiderk, ja ks valinen kulma
on 2 ja niiden erotus sirontavektoriH 114.

Huomataan, et poikkeuttamalla tulokulmaa! ja di raktiotasoa, tulevaa ja siron-
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nutta sateilya edustavat vektorit ko ja ks piirt avat 1-sateisen pallon, eli Ewaldin
pallon. Sirontavektorin mearitelman mukaan kaikki vektorin peatepisteet sijaitse-
vat kaanteishilan pisteiss. Kuvasta 6 nahdean, etta kaikki sirontavektorin peatepis-
teet sijaitsevat myes Ewaldin pallon pinnalla. Edellisest seuraa, eta Ewaldin pallon
pinnan leikkaavia lkaanteishilan pisteita vastaavat reaaliavaruuden hilatasot muodos-
tavat di raktiotasojen joukon [ 23. Toisin sanoen, Ewaldin pallon ja kanteishilan
avulla nehdaen mitka hilatasot ovat di raktion kannalta mahdollisia.

Keaanteisavaruuden etuna on, e# yksi piste kuvaa yhden hilatasojoukoneydellises-
ti. Yleisesti ottaen, keanteishila kuvaa kiteen &ysin ja kaenteishilavektorin pituuden
keanteisluku on yhta kuin sita vastaavien hilatasojen alimatka. Keanteisavaruuden
ja keanteishilan merkittave kaytannen sovellus on keanteishilakartta (engl. reci-
procal space map, RSM). léanteishilakartta on rentgendi raktiomittauksen avulla
saatu kaksiulotteinen viipale diraktiosta kolmiulottei sessa &anteishilassa. kean-
teishilakarttoja suositaan niiden monipuolisuuden takiasille teoriassa leanteishila-
kartta kuvaa mitattavan materiaalin t aysin. Kaanteishilakarttoihin tullaan tutustu-
maan seuraavissa kappaleissa tarkemmin.
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4 Rentgenheijastus

Rentgenheijastus (engl. X-ray re ectivity, XRR) on suosittu menetelma ohuiden
kalvojen ominaisuuksien tutkimiseksi. Kuten entgendi raktio, ei r entgenheijastus
myeskean vahingoita maytetta. Rentgenheijastus antaa informaatiota kalvon pak-
suudesta, karheudesta ja elektronitiheydesat[25]. Elektronitiheys on suoraan yhtey-
des® massatiheyteen joka puolestaan on suoraan yhteydesaoniyhdisteen kompo-
sitioon. Toisin sanoen, moniyhdisteen kompositiota voiga mitata elektronitiney-

den avulla.

Rentgenheijastus perustuu entgensateiden spekulaariseen sirontaan, eli peilin kal-
taisen pinnan aiheuttamaan heijastukseen. Toisin sanoergntgensateet eiwat siroa
di raktiotasoista, kuten di raktiossa, vaan heijastuvat rajapinnoista, siten etta tulo-
ja lahtekulmat ovat samat.

Yhden rajapinnan heijastama intensiteetti riippuu si& ympareivien kalvojen ominai-
suuksista. Heijastunut intensiteetti on analyyttisesti phdettu sahkekentan vektorei-
den avulla jo aiemmin R6]. Tas® tyes® ei johtoa tulla esittamaan, vaan tyydytaan
toteamaan, et® intensiteetti on taydelliselle rajapinnalle riippuvainen ympreivien
kalvojen paksuuksista ja elektronitineyksist. Edellinen tarkoittaa sita, etta inten-
siteetti el riipu atomien jarjestaytymises® hilaan, kuten on tilanne ®ntgendi rak-
tiossa. Rajapinnat eiwt kuitenkaan ole laytannes® taydellisia, joten intensiteetti
on myes riippuvainen pinnan karheudestad7).

4.1 Rentgenheijastuksen laskenta

Kun kerroksia on useampia, tulee jokaisen rajapinnan vaikus heijastuneen ateilyn
intensiteettiin huomioida erikseen. Koska jokaisen alemam rajapinnan heijastama
intensiteetti vaikuttaa jokaiseen ymkpuolella olevan rajapinnan heijastuksen inten-
siteettiin, tulee heijastuneen intensiteetin laskukaavgta rekursiivinen. Heijastunut
sateily ilmoitetaan tulevan ja heijastuneen shkekentan amplitudien suhteena, eli
amplitudiheijastuskertoimenarg [27].

_Fj 1+ rjexp At
1+ Fj qirjexp ‘%t

ri 1 (11)

Kaava (11) on rekursiivinen yhtale heijastukselle kerroksestaj( 1). Kerrokset nu-
meroidaan ylhaalta alas, siten eta paallimmaisen kerroksen grjestysnumero on 1
ja jarjestysnumerot kasvavat rakenteen pohjaa kohti mennessKaavassa {1) t; on

kerroksenj paksuus jar; kerroksenj heijastuskerroin. Kaavassa esiintys termi F; 4

on Fresnelin faktori, ja muotoa

K; K; .

12
kj 1+kj’ ( )

Fj 1=

mis:
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_2p

kj 2 2 j 2i j: (13)

Kaavassa (3) on rentgensteiden aallonpituus ja heijastuskulma. j ja ;| mes-
ritell aan kaavoilla (14) ja (15),

_ Nare ZZJ + f

= Nare D 00 (1)
J 2 Aj J

miss® N, on Avogadron luku,r. Bohrin sade elektronille,Z; j:nnen kerroksen kes-
kimearainen atomaarinen @rjestysluku, A; j:nnen kerroksen keskimarainen ato-

mimassa ja j j:nnen kerroksen massatiheys. f °ja  fovat materiaalikohtaisia,

taulukoituja sironnan korjauskertoimia.

Karheuden vaikutus otetaan huomioon tekemila sijoitus

Fi = Fjexp 2kn (16)

mis® ; onj:nnen kerroksen pinnan karheuden tehollisarvo2T]

Rakenteen pinnan ja ilman wlisen rajapinnan heijastuskerroirry saadaan siis lasket-
tua rekursiivisesti kaavojen (1)-(16) avulla. Intensiteetti on verrannollinen ampli-

tudin nelioon, jolloin heijastuneen intensiteetin suhde tulevaan imtnsiteettiin on

amplitudiheijastuskertoimen nelb, eli Ry = jroj°. Laskettu intensiteetti voidaan so-
vittaa mittausdataan muuttamalla karheuden, massatiheydn ja kerrosten paksuuk-
sien arvoja.
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5 Mittauslaitteisto ja menetelm at

Kappaleessa tutustutaan tws® kaytettyihin kokeellisiin menetelmiin ja mittauslait-
teistoon. Tyes® mitattiin seka rentgendi raktio-, ett & rentgenheijastusmittauksia.
Molemmat mittaukset suoritetaan ntgendi raktometrin avulla. T asta syysa ta-
me kappale sisltea lyhyen kuvauksen entgendi raktometrin toimintaperiaatteesta.
Kaytannen rentgendi raktio- seka rentgenheijastusmittaukset ovat selostettu toises-
sa ja kolmannessa alikappaleessa.

5.1 Rentgendi raktometri

Ty en mittaukset suoritettiin Mikro- ja Nanotekniikan laitok sen ®ntgendi raktomet-
rin, Philips X'Pert Pro:n avulla. R entgendi raktometri & hyedynnetaan puolijohde-
ja niihin liittyviss & kidetutkimuksissa runsaasti. Rntgendi raktion etuna on, etta
naytteesta voidaan yksinkertaisin mittauksin saada paljon tietoa aytett & vahingoit-
tamatta. Mittauslaitteen perusideana on tuottaa ®mntgens®de raytteen pinnalle, ja
mitata sateen tulokulma sela lahtokulma. Tallein tunnetaan myss Braggin laissa,
kaava (6), esiintyve kulma , jolloin hilatasojen emisyydet voidaan laskea kaavans
mukaisesti. Vaikka mntgendi raktion perusidea on yksinkertainen, liittyy mittaami-
seen monia Rytannen haasteita joita seuraavissa kappaleissa tullaamgittelemaan.

Rentgenateily tuotetaan rentgenputkessa. &teilya syntyy kun putkessa olevan ano-
dimateriaalin, tas® tapauksessa kuparin, virittyneet elektronit palaavat t&aisin pe-
rustilaan. Kaikki elektronit eivat kuitenkaan virity samoille viritystiloille, jolloin s &-
teilyn spektri sisaltea useita aallonpituuksia. Mama ns. karakteristiset aallonpituudet
ovat materiaalikohtaisia. Mittauksissa laytetyn di raktometrin s ateily on CuK ; sa-
teilya, eli sateilya joka syntyy kuparin elektronien palatessa tilalta p*= tilalle 1s
[23. Kaytetyn sateilyn aallonpituus on = 1:540560A.

Koherentin ja avaruudessa rajoitetun entgensteen tuottamiseksi mntgenlahteen ja
naytteen valiin tulee sijoittaa sateilyn spektria ja suuntaa muokkaavia komponent-
teja. Kuvassa7 on kaavioesitys mittauslaitteistosta. Fontgenputkesta khteva sateily
ohjataan peiliin, joka heijastuksen kautta rajoittaa #teen levamista avaruudessa,
eli peilista ulostuleva ateily on lahes yhdensuuntaista. Seuraavaksatily kulkee
monokromaattorin lapi, jonka tehtavana on poistaa steilysta ylimeaaraiset aallon-
pituudet. Mittauksissa kaytetty monokromaattori koostuu neljasta toisiinsa mahden
kallistetusta germaniumkiteest. Kiteet rajoittavat aallonpituuden spektrin leveytta
sallimalla ulosmasyn vain (220) heijastuksien kautta kulkevalle egeilylle [23]. Tasta
syysta kyseis& monokromaattoria kutsutaan nimele 4 Ge220 monokromaattori.

Edella mainitut mittauslaitteiston osat keskittyiv at tulevan sateilyn ominaisuuksien
muokkaamiseen, ja ovat kytannes® aina tarpeellisia mytteen luonteesta riippumat-
ta. Seuraava vaihe entgensteiden kulussa on mytteen ja sateilyn vuorovaikutus.
Rentgenkhteen ja raytteen valiss olevat mittauslaitteiston osat eiat ole liikutel-
tavia, joten naytteen ja sateen wlinen kulma saadaan aikaiseksiaytetta liikutta-
malla. Rentgendi raktometrissa naytetta liikuttavaa osaa kutsutaan goniometriksi.



18

Nayte 7

" Monokromaattori

Peili
A @

Roéntgenlahde

260

Detektori

Analysaattori

%

Kuva 7: Mittauslaitteisto. R entgenateet kulkevat rengtenkhteess peilin ja monok-
romaattorin kautta naytteen pinnalle. Siteet di raktoituvat n aytteesta analysaat-
toriin.

Kuvaan 7 ei ole selvyyden vuoksi sadlytetty goniometri&a. Naytetta voidaan gonio-
metrin avulla liikuttaa syvyyssuunnassa sek pyeritt &éa kuvassa7 merkittyjen ro-

taatioakseleiden' ja ympari. Naytett& on mahdollista pyeritt &a ' -akselin ympari

360, ja -akselin ympari 180 astetta. Lismksi naytetta voidaan leantaa tulokulman,

I', suhteen.

Sironnutta sateilya voidaan mitata kahdella tavalla. Di raktoituneen sateilyn mit-
taamista varten on kuvassa/ esitetty analysaattorin ja detektorin yhdistelma. Ana-
lysaattorin tehtavena on paastas lapi vain tietysta suunnasta ja kapeasta avaruus-
kulmasta tulevaa ateilya. Detektori-analysaattori yhdistelmaa voidaan liikuttaa va-
paasti naytteesta riippumatta, joten se voidaan sijoittaa vastaanottamaarnuuri ha-
lutusta suunnasta tulevaa siteilya. Kyseinen siteilyn keraamistapa kasvattaa tark-
kuutta huomattavasti. Valinta tehd aan jalleen heijastuksien avulla, kuten kuvast&
voidaan todeta. Toinen vaihtoehto ateilyn mittaamiseen on ns. avoin detektori, eli
detektori ilman analysaattoria. Avoimen detektorin tapalksessa steilya kemtean
suuremmalta alueelta kuin suljetun detektorin tapauksess jolloin tarkkuus luon-
nollisesti karsii [23]. Avoimen detektorin etuna on, etk se keaa steita laajemmal-
ta alueelta, jolloin mitattava intensiteetti kasvaa. Tama on hyedyllista tapauksissa
joissa sironneen &teilyn intensiteetti on matala.

5.2 Rentgendi raktiomittaukset

Rentgendi raktiomittauksia on kahdenlaisia; rentgendi raktion mittaaminen sym-
metrisista ja epasymmetrisis& kidetasoista. Symmetrisik kidetasoilla tarkoitetaan
kidetasoja, jotka ovat pinnan suuntaisia. Tws® tutkittavien materiaalien symmet-
riset kidetasot kasittavat siis kaikki (00l)-tasot. Symmetrisen kidetason entgendif-
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fraktion mittaaminen antaa informaatiota vain rakenteen pnnan suuntaisesta osas-
ta, silla Braggin lain mukaan silloin mitataan pinnan suuntaisten ldetasojen eai-
syyksi. Lisainformaation kemamiseksi, tulee mytteista mitata myes di raktiota
epasymmetrisis® kidetasoista, jolloin mitataan pintaan rehden vinojen kidetasojen
etaisyyksa. Symmetriset ja emsymmetriset mittaukset yhdisteman kattavamman
analyysin saavuttamiseksi.

Rentgendi raktio kahden materiaalin periodisesta rakentesta on esitetty kuvassa.
Materiaalien pinnan suuntaiset hilavakiot ovat samat, muta pintaa kohtisuorassa
olevat hilavakiot eripituiset. Kuvassa 8a on esitetty diraktiota symmetrisist & ja
kuvassa 8b epasymmetrisisa kidetasoista. Molempiin kuviin on merkitty pinnan
normaalingg . Eri materiaalit on piirretty eri v areilla. Punaisen materiaalin di raktio
on piirretty katkoviivalla ja sinisen materiaalin di rakt io jatkuvalla viivalla.

717 2
717 2
22 177
2
2 117
177
22
2

22

2

2
177

177
2

(a) (00I) (b) (hkl)

Kuva 8: Rentgendi raktio symmetrisista (00) ja epasymmetrisis& (hkl) di raktio-
tasoista periodiselle rakenteelle. Symmetris@stapauksessa eri materiaalien (punai-
nen ja sininen) sirottama s&teily (katkoviiva ja jatkuva viiva) on yhdensuuntaista
mutta eri vaiheessa. Epsymmetrisesa tapauksessa kidetasot ovat erisuuntaiset, jol-
loin sironnut sateily on eri suuntaista ja eri vaiheessa.

Symmetrisesa tapauksessa, kuvaBa, kidetasot ovat yhdensuuntaiset molemmille
materiaaleille. Tama tarkoittaa sit&, etta yhdensuuntaista steilya siroaa kaikista
kidetasoista. Edellinen ei kuitenkaan tarkoita si&, etta di raktiota havaitaan mo-
lemmille materiaaleille kaikilla tulokulmilla. Interferenssi on konstruktiivista vain
jos Braggin ehto on voimassa ja Braggin kulma riippuu kidetojen emisyyksisi#.
Punaisen ja sinisen materiaalien kidetasojenalimatkat ovat erisuuret, joten mate-
riaalien Braggin kulmat eroavat toisistaan. Toisin sanoernvaikka kuvassa8a nakyva
sateily siroaa kidetasoista yhdensuuntaisesti, ei Braggehto voi olla samanaikaisesti
voimassa molemmille materiaaleille. Toisen materiaalimierferenssin on kidetasojen
valimatkan eroavaisuuden nojalla oltava destruktiivista.

Edellinen tarkastelu huomioi vain kahden eri materiaalin draktion symmetrisist &
di raktiotasoista. Kuvassa 8aesitetty periodinen rakenne muuttaa havaittua di rak-
tiokayrea. Oletetaan, et® Braggin ehto on voimassa siniselle materiaalille. Siroan
sateily on edelleen yhdensuuntaista ja punaisen materiaalinterferenssi destruk-
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tiivista. Tilanne on siis sama kuin edek, mutta nyt tarkastellaan rakennetta ko-
konaisuudessaan. Kaikista punaisen materiaalin kerroksa siroama steily on yh-
densuuntaista, mutta ei \altt amatte koherenttia. Kahden eri kerroksen sirottama
sateily on samassa vaiheessa, naik sateilyn kulkema matka sinisess materiaalis-
sa on aallonpituuden monikerta. Tilanne on analoginen Bragn ehdon kanssa siél
erotuksella, et sannellisyys johtuu superhilan periodisuudesta, ek kidetasojen
valimatkasta. Aallonpituus on pieni verrattuna kerrosten m@ksuuksiin, joten kah-
den superhilan Braggin ehdon toteuttavan kulman erotus oni@ni. Toisin sanoen,
di raktiota kaikista punaisista kidetasoista voidaan hawita periodisilla tulokulmil-
la, jolloin diraktiok eyran muoto on oskilloiva. Edellinen ptee tietenkin keantei-
sesti myws siniselle materiaalille. Liaksi di raktiota tullaan havaitsemaan kaikilla
kulmilla joilla riitt ava periodisuus toteutuu. Periodisen rakenteen symmetrineatif-
fraktiokayra sisltesa siis paitsi kaikista materiaaleista erikseen, ngs informaatiota
rakenteen periodisuudesta.

Mikali pintaa kohtisuorassa olevat hilavakiot ovat eripitui®t, ovat epasymmetriset
kidetasot erisuuntaiset ja ne sirottavat steilya eri suuntiin. Tilanne nahdesn ku-

vassa8b. Tallein tietyssa suunnassa havaittu ateily on pemisin vain yhdes& ma-
teriaalista. Myes emsymmetrisesa tapauksessa esiintyy oskillointia. Oskillointi on
seuraus Braggin ehdon toteuttavien kerrostenaliss olevan materiaalin tuomas-
ta vaihe-erosta P8. Matemaattinen tarkastelu monikerrosrakenteen vaikutksesta
di raktion intensiteettiin on tehty | ahteess [29). Olennaista on huomata, eth sym-
metrisen mittauksen di raktiok ayrean vaikuttaa kaikkien kerrosten sirottama sitei-

ly. Epasymmetrisesa tapauksessa kidetasot sirottavategeilya eri suuntiin, jolloin

kerrokset joiden sirottamaa ateilya ei suoraan havaita, mkyvat di raktiok ayras®s

niiden aiheuttaman vaihe-eron ansiosta.

Superhilarakenteiden karakterisoimiseksi §s® suoritettiin useita erityyppisia rent-

genmittauksia. Superhilarakenteeneydellinen karakterisointi kasittea vallien ja kai-

vojen hilavakioiden, mnnitystilojen ja paksuuksien nearitt amisen. Lisksi tulisi sel-

vitt @ moniyhdisteiden kompositiot ja tehd johtopeateksia naytteiden kidelaadus-
ta. Edella mainittuja parametreja ei ole mahdollista selvitea yhden mittauksen
avulla, minka takia tyes® turvauduttiin useaan eri mittaukseen. Mytteesta riip-

puen, on mahdollista yhdiséa mittaustulokset kokonaisvaltaisen karakterisoinnin
saavuttamiseksi. Seuraavissa alikappaleissa tullaan kaamaan tyws# suoritettuja

rentgenmittauksia sele selvittamean niiden roolia lopullisen analyysin kannalta.

5.2.1 Yhden muuttujan mittaukset

2 -! -mittauksessa haetaan ensin tulokulmani arvo, joka toteuttaa Braggin eh-
don diraktiolle di raktiotasosta ( hkl). Seuraavaksi haetaan kulman 2arvo, jolla
intensiteetti on maksimissaan, eli sirontakulma joka totettaa Braggin ehdon. It-
se mittaus perustuu intensiteetin mittaamiseen kulman 2 funktiona, kun kulmia
ja ! poikkeutetaan edelh mainituista arvoistaan suhteessa 2 =2 ! . Toisin
sanoen, 2-! -mittauksessa etsigen kulmat jotka toteuttavat Braggin ehdon, jonka
jalkeen niita poikkeutetaan ehdon silytt avas® suhteessa. Mittauksen intensitee-
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tin huippukohtaa vastaavan kulman 2 arvon puolikas on rain ollen Braggin lain
toteuttava kulma .! -2 -mittaus eroaa 2 -! -mittauksesta siten, et mitattava kul-
ma on kulman sijaan! . ! -2 -mittauksessa kulmien poikkeutussuhde on sama
kuin 2 -! -mittauksessa, eli molemmat mittaukset seltavat saman informaation.
Mittausakseli kannattaa siis valita tilanteen mukaan. Eginerkiksi tyos®a kaytetty
rentgendi raktion simulaatio-ohjelma X'Pert Epitaxy hyv eksyy sytteeksi vain! -

2 -mittausdataa. Braggin lain laskusovelluksissa on puolkesn keatevea hyedyntea

2 -! -mittauksia ! -2 -mittauksien sijaan.

Tyesa suoritettiin naytteille 2 -! -mittaukset (002)- ja (112)-tasoista. Ensimnai-
sest mittauksesta saadaan Braggin lain avulla laskettua sucaa galliumnitridin
hilavakio c. Toisen mittauksen data riippuu molemmista hilavakioista joten kun
hilavakio c on jo tunnettu, voidaan hilavakio a laskea (112)-mittauksesta.

Naytteista mitattin my os di raktiota (002)-tasosta, mittausakselina! -2 . Kuten
edell todettiin, periodisen rakenteen di raktiokayre koostuu useasta maksimista, ja
niiden valiss oskilloivista paikallisista minimeis#& ja maksimeista. Kyseinen mittaus
sismltea runsaasti informaatiota superhilan ominaisuuksista. @&maksimi on seuraus
superhilarakenteen alla olevasta substraatista, eli s® mitattavien naytteiden ta-
pauksessa paksusta GaN-kerroksestaaéinaksimin vasemmalla tai oikealla puolella
on superhilarakenteesta johtuva nollannen asteen di rakbmaksimi. Maksimin paik-
ka mearaytyy rakenteen komposition mukaan, ja on InGaN-rakentdi paamaksimin
vasemmalla, ja AlGaN rakenteille pamaksimin oikealla puolella. Min ollen, super-
hilan di raktiomaksimin paikan avulla voidaan laskea supehilan keskimaarainen
pintaa kohtisuorassa oleva hilavaki@ [30, 31, 32. Keskimearainen hilavakio on tar-
peen rakenteen vallien ja kaivojen hilavakioiden selvéimisesa. Hilavakio voidaan
laskea superhilan ja substraatin maksimien kulmien erotglen avulla, mutta myps
suoraan (002)-tason 2-! -mittauksesta.

Kuvassa9 on esimerkin vuoksi simuloitu (002)-tasonentgendi raktiok ayra. Simu-
lointi suoritettiin viiden InGaN/GaN kvanttikaivon super hilalle. Substraatin mak-
simin (kuvassa9 merkitty GaN) molemmin puolin olevia pienempa huippuja nimi-
tetaan satelliittihuipuiksi (engl. satellite peak). Satellittihuiput ja oskillaatiot ovat
seurausta kokonaisrakenteen eri kerrosteralses# interferenssisa. Satelliittihuiput
numeroidaan siten, et& edell mainitun nollannen asteen maksimin molemmin puo-
lin on negatiivisesti ja positiivisesti numeroituja huippja, kasvavin jarjestysnume-
roin. Kuvassa9 nahdean satelliittihuiput seitsemanteen kertaluokkaan saakka. Hui-
put ovat merkitty SL,, miss n on huipun kertaluokka. Edellis& notaatiota tullaan
soveltamaan jatkossakin. Satelliittihuiput ovat seuraus superhilarakenteen keski-
mearaisesk di raktiosta ja huippukohtien v alimatkat ovat suoraan yhteydesa pe-
riodin paksuuteen B3]. On myes mahdollista, et satelliittihuippujen valimatkat
vaihtelevat eri huippujen walill&, jolloin superhilan periodi vaihtelee mgs [34]. Jo-
kaisen satelliittihuipun valiss on myes pienemp& huippuja, mutta kaytannen mit-
tauksissa niim ei aina voida havaita. Kuvan9 di raktiok eyre on teoreettinen, joten
pienemmnat huiput nakyvat selvasti. Pienempien huippujen lukuneare on kaivojen
lukumesara vahennettyna kahdella, eliNpyiput = Niavor 2 [34]. Pienempien huippu-
jen valimatkat ovat satelliittihuippujen tavoin my es yhteydesa superhilan periodin
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Simuloitu rontgendiffraktiokdyréa viiden kvanttikaivon superhilarakenteelle
10 T T T T

Intensiteetti [fotonia/s]

16 16.5 17 17.5 18 18.5
w-2q[]

Kuva 9: Rentgendi raktio (002)-tasosta viiden InGaN/GaN-kvantti kaivon superhi-
lalle. Kuvassa on selasti nahtaviss satelliittihuput seitsemanteen harmoniseen asti.

paksuuteen. Kahden pienememn huipun kulmien erotus on verrannollinen periodin
paksuuteen, eli /' nT, miss n on joku kokonaisluku jaT periodin paksuus
[35]. Pienemmat huiput eivat siis anna liminformaatiota, tai yksikasitteista ratkai-
sua periodin paksuudelle, joten edellinen relaatio on vanmstriviaali. ! -2 -mittausta
di raktiotasosta (002) hy edynnettiin myes simulaatio-ohjelman sgtteena.

Tavanomaisista mittauksista poiketen mytteista otettiin my es 2 -! -mittaukset (124)-
tasosta. Alkupemisera ajatuksena oli, et superhilarakenteesta riippuen, (124)-
tason diraktiok ayra muodostuisi kahdesta tai useammasta maksimista. Mittaus
ten tekohetkella oletettiin, etta di raktiok ayrat epasymmetrisis& di raktiotasoista
eivat sisaltaisi satelliittihuippuja, eli vain symmetristen mittausten tuloksissa mkyi-
si satelliittihuippuja. T allein olisi mahdollista varmuudella erottaa vallista, kaiveta
ja substraatista juontuvat di raktiopiikit. My s emsymmetristen mittausten ont-
gendi raktiok ayrat sisaltavat satelliittihuippuja, joten mittaustuloksia tulkittae ssa
on varmistettava, etta kyseess ei ole satelliittihuippu.

Esim. InGaN/GaN superhilan (124)-tason di raktiokayra muodostuisi kahdesta mak-
simista, joista yksi olisi seuraus galliumnitridisé ja toinen indiumgalliumnitridist &.
Kyseisen superhilan kaivot ovat InGaNa, jolloin kaivojen hilavakiot olisivat las-
kettavissa mittausdatasta. Muistetaan, ett oletuksena oli, eta superhilarakenteen
hilavakio a on kaikille kerroksille sama. ®llein hilavakio c olisi ratkaistavissa suo-
raan (124)-tason di raktiomittauksesta. Jos superhilan allimateriaali on substraa-
tin materiaalista poikkeava, kuten esim. GaN/AlGaN superilassa, saataisiin kysei-
selln mittauksella mitattua vallimateriaalin AlGaN hilavakio c.
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Kuvassal0 on esitetty (124)-mittauksen di raktiok ayrat pelkalle GaN:lle, InGaN-
kerrokselle (n. 100 nm) GaN:n palla sela viiden InGaN/GaN kaivon rakenteelle.
Pelkan GaN-kerroksen di raktiokayras® ei nay toista maksimia, eli muissa di rak-
tiokayriss nakyvat toiset huiput eivat ole seurausta GaN:n alla olevasta sairi-
kerroksesta. InGaN-kerroksen gmlla ei ole toista GaN-kerrosta, joten InGaN-kerros
ei voi toimia GaN:sta siroavan intensiteetin periodisesti moduloivana kerraena, eli
kyseesa ei ole satelliittihuippu. Kaivorakenteen di raktiok ayrass nahdean suunnil-
leen samanlainen toinen maksimi kuin pe#n InGaN-kerroksen tapauksessa. éma
viittaisi siihen, ett& matalampi maksimi on seurausta InGaN:st, eika satelliittihui-
pusta.

Rontgendiffraktio (124)-tasosta

GaN
InGaN GaN:n paalla
5xInGaN/GaN superhila

(N
T

iy
o

Intensiteetti [fotonia/s]

2¢-w[7]

Kuva 10: Rentgendi raktio (124)-tasosta pelkalle GaN:lle, InGaN-kalvolle GaN:in
paalla ja viiden InGaN kvanttikaivon superhilalle.

Periodinen rakenne aiheuttaa sen, edt on mahdotonta todeta varmuudella, onko
InGaN-huipun maksimi oikeassa kohdassa. Tarkempi pohdeton esitetty liittees®
A. Edellisen nojalla voidaan todeta, eta vaikka (124)-heijastus on ideana mahdol-
linen, on kaytannen toteutus hankalaa ja tuloksien tulkinta emluotettavaa. Tasta
syysta ei di raktiota (124)-tasosta tulla jatkossa kasittelemaan.

Yhteenvetona mainittakoon, et yhden muuttujan mittauksien avulla saadaan sel-
ville alustamateriaalin, eli GaN:n hilavakiot a ja ¢ sela superhilan keskinaarainen

hilavakio c. Edellisen limksi on yhden muuttujan mittauksien avulla mahdollista
laskea superhilan periodin paksuus .
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5.2.2 K aanteisavaruusmittaukset

Keaanteishilakartta muodostetaan sarjasta 2-! -mittauksia, jotka yhdistetaan yh-

deksi kaksidimensioiseksi mittaukseksi. Mittauksen idea on, etta jokaisen 2-! -

mittauksen jalkeen kulmaa! poikkeutetaan jonkun arvon ! verran, jonka jalkeen
suoritetaan uusi 2 -! -mittaus uudella! :n arvolla. On tarkes& huomata, et® ! :n ar-

VO ei pysy vakiona yhden 2-! -mittauksen aikana, vaan muuttuu kulman 2 mukana.

Keaanteishilakarttamittauksissa jokainen 2-! -mittaus on siis muuten samanlainen,
paitsi etta kulman! lahtearvo muuttuu jokaisen mittauksen \alill a.

Kaanteishilamittauksen tulokset voidaan esia eri tavoin, joista keanteishilakart-
ta on yleisin. Keanteishilakartassa mittausdata muunnetaan kahdeksi kaagsa (0)
esiintyvan vektorin Hy,, komponenteiksiH, ja Hg. H, on naytteen pintaa kohti-
suorassa oleva vektorirH, komponentti ja H, naytteen pinnan suuntainen kom-
ponentti. Edellisista kappaleista muistetaan eth vektorin Hyg pituus on (hkl)-
tasojen walimatkan keanteisluku. Edellisest seuraa, eta (hkl)-tasojen ewmisyyden
pinnan suuntaiset ja si® kohtisuorassa olevat komponentit ovat luettavissa suo-
raan keanteishilakartasta. Etaisyyksis® voidaan helposti laskea mgs hilavakiot a ja
c. Tasa tyosa tullaan myes hypdyntameen vaihtoehtoisia leanteishilamittauksen
esitystapoja. Keanteishilakartan sijaan, voidaan mittausdata esita myes kulma-
avaruudessa. Liaksi data voidaan esitéa kolmidimensioisena kuvana, missinten-
siteetti on sijoitettu kolmannelle dimensiolle.

Edellisen tarkastelun perusteella voidaan todeta, edt mikali eri kerroksista aiheu-
tuvat di raktiomaksimit sijoittuvat k aanteishilakartassa samalle vektorikomponen-
tin Hy arvolle, on kyseisten kerroksien pinnan suuntaiset hilakeot samat, jolloin
kerrokset ovat taysin jannittyneet [30, 36]. Edellinen tulos tarkoittaa site, etta jos
kaikkien kerrosten di raktiomaksimit ovat samalla Hy:n arvolla, ja substraatin hi-
lavakiot on mitattu 2 I -mittauksien avulla, voidaan kaikkien pinnansuuntaisten
hilavakioiden olettaa olevan samat, ja yhé kuin substraatin pinnan suuntainen hi-
lavakio.

Keaanteishilakartta on tapana muodostaa diraktiomittauksista emsymmetrisis&
di raktiotasoista. Ep asymmetrisesa mittauksessa saadaan informaatiota koko hi-
larakenteesta, eila vain pinnan suuntaisesta osasta, kutengtee symmetriselle mit-
taukselle. Esimerkiksi fis® tyos® hyedynnetysta (114)-tason leanteishilakartasta
on mahdollista mhda paksun GaN-kerroksen hilavakiot ja superhilarakenteerekki-
mearaiset hilavakiot suoraan. Mittausresoluutiota on kuitenkn ajan sastamiseksi
jouduttu hilakarttojen kohdalla pienentamaean, joten hilavakiot ovat paremmin rat-
kaistavissa yhden muuttujan mittauksista.

Keaanteisesti, mittaamalla laanteishilakartta symmetrisesta di raktiotasosta, saa-
daan informaatiota vain pinnan suuntaisesta hilarakentesta. Toisin sanoen, mittaa-
malla symmetrinen leanteishilakartta (GaN:lle (002)-taso) rahdean kartasta suo-
raan, ovatko eri kerrosten hilatasot yhdensuuntaiset3[/]. Tallein eri kerroksista ai-
heutuvien maksimien on oltava kulma-avaruudessa samallesemntulokulman ! ar-
volla, ja siten kaanteishilassa samalléd, arvolla. Tama tarkoittaa site, etta jos mak-
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simit ovat keanteishilakartassa pystysuoralla viivalla, ei di raktiotasoilla ole pinnan
suuntaista komponenttia ollenkaan, jolloin ne ovat kaikkipinnan suuntaisia.

Periaatteessa kanteishilakartta sisltas saman informaation kuin sarja yksitaisie

yhden muuttujan mittauksia. Lisaksi keanteishilakartta on kaksidimensioinen, eli
di raktiomaksimien muodot ovat paremmin nahtavis®. Mittaukset ovat pitki &, jo-

ten kaytannen mittausten resoluutio on yksitmisen mittauksen resoluutiota huo-
nompi. Edellisen perusteella voidaan ajatella, edt kaanteishilakartta antaa hyvan

yleiskuvan maytteesta, mutta tarkat yksityiskohdat tulisi selvitt @& paremmalla reso-
luutiolla, eli yksitt aisera mittauksena. Aiemmin todettiin, etta teoriassa hilatasot
(hkl) nahdean keanteishilakartassa yhtem pisteera H . Kaytannes® piste on hiu-
kan levinnyt, riippuen naytteen kidelaadusta ja paksuudesta sekmittauslaitteiston

epaideaalisuudesta3g|.

5.3 Rentgenheijastusmittaukset

Aiemmin todettiin, ett & rentgenheijastus eroaaentgendi raktiosta siten, ett & rent-
genateet siroavat rajapinnasta saman suuruisilla tulo- jaedhtekulmilla. Tilanne
vastaa geometrialtaan tavallista! -2 -mittausta. Mittaus suoritetaan matalille ! -
arvoille nollan ymparistes#®. Todella pienilla ! -arvoilla naytteen pinta heijastaa k-
hes kaiken intensiteetin, jolloin heijastuskerroirR, 1. Kun kulmaa kasvatetaan,
alkaa rentgenateiden tunkeutumissyvyys rajusti kasvaa kulman funktioa. Tallein
yha suurempi osa steilysta absorboituu, ja heijastuskertoimen arvo pienenee. Kul-
man ! arvo, jossa intensiteetti alkaa ®hentya riippuu lahes yksinomaan g@allim-
maisest kerroksesta 26]. Kun kulmaa edelleen kasvatetaan, alkaa intensiteetin ar
vo oskilloida kulman! funktiona. Oskillointi liittyy materiaalien massatiheyteen ja
kerrosten paksuuksiin. Lopullinen intensiteettileyra on superpositio eri periodien
oskilloinneista. Tyypillisesti mittausalue on vain muutanan asteen levyinen, sié
kohinataso tulee mittausdynamiikan puutteessa nopeastagtaan.

Kuvassall on esitetty simuloitu rentgenheijastuslayra naytteelle, jossa on GaN-
substraatin pealla 4 nm paksu InGaN-kaivo ja gallimmaisera 55 nm paksu GaN-
valli. Indium-pitoisuutta on liioiteltu selkeiden oskillointikuvioiden saavuttamiseksi.
Kuvasta nahdaan, etta heijastunut intensiteetti putoaa rajusti ns. kriittisen kulman
jalkeen. Kriittinen kulma riippuu k aytannes® ainoastaan mellimmaisen kerroksen
massatiheydest ja on kuvanlltapauksessd . 0:4 . Simuloidussa rakenteessa on
kaksi ohutta kalvoa, joten edellisten pohdintojen nojall&uvassa tulisi rakya kahden
eri periodin superpositio. Kuvassa on seasti nahtaviss lyhyella periodilla oskilloiva
osa ja melkein kolme pidemga periodia. Lyhyt periodi on seuraus paksummasta
GaN-vallista ja pidempi periodi seuraus ochuemmasta InGakiaivosta.

Edella todettiin, etta heijastuskerroin voidaan laskea analyyttisesti mieliveisel-
le rakenteelle, kuin tiedetan kerrosten paksuudet, massatiheydet sekkarheudet.
Keaantaen, voidaan paksuudet ratkaista sovittamalla heijastugktoimet mittausda-
taan. Mikali mittaukset ovat tarpeeksi informatiivisia, on niiden avulla mahdol-
lista ratkaista kaivojen ja vallien erilliset paksuudet B0, 39]. Paksuuksien avulla
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Simuloitu réntgenheijastuskayra yhdelle InGaN-kvanttikaivolle

A
T

Logaritminen intensiteetti [fotonia/s]
=
S)

=
o\
&
T

0 0.5 1 1.5 2 25 3
w-2q[7]

Kuva 11: Simuloitu rentgenheijastuslayra yhden InGaN-kvanttikaivon rakenteelle.

voidaan edelleen ratkaista loput superhilarakenteen tuetnattomista parametreista.
Paksuuksien oikeellisuudet voidaan varmistaa vertaamallniiden yhteenlaskettua
paksuutta di raktiomittauksen avulla saatuun periodin paksuuteen.

Rentgenheijastusmittaukset ovat ratkaisevassa asemassapsrhilan karakterisoin-
nissa. Mikali mittaukset onnistuvat, onnistuu myes kokonaisvaltainen karakterisoin-
ti. Joillekin materiaaleille on vaikeaa tai mahdotonta sudttaa r entgenheijastusmit-
tauksia, jotka sisltaisivat tarvittavan m aaran informaatiota. Jos mitattava kerros
on lilan ohut, on sen periodi suurempi kuin mittausalue, jobin paksuutta ei voida
mearitella. Naytteiden on myes oltava tasaisia ja tarpeeksi sileét. Tyen nayttei-
den rakenteet InGaN/GaN ja AlIGaN/GaN eivat tas® mieless ole kovinkaan hyva
materiaaleja, sile materiaalien pinnat ovat aaltoilevia ja karheita f0].

5.4 Tulosten laskeminen

Superhilarakenteen karakterisoimiseksi tulee selvéh rakenteen materiaalien&nni-
tystilat, hilavakiot, kompositiot ja paksuudet. Seuraavasa esitekan edela mainit-
tujen parametrien laskemiseen tarvittavat yhalet.

Yhdistamella Braggin laki, kaava @), ja kaava hilatasojen wlimatkalle, kaava ()
saadaan (002)-ja (112)-mittausten avulla laskettua GaN:hilavakiot a ja c. (002)-
mittauksen avulla saadaan hilavakia, kaava (17) ja (002)- ja (112)-mittausten avulla
hilavakio a, kaava (18).



27

o= 17
sin( o02) &)
S S
1 1
c? sinz( 112) 2 Sinz( 112) Sinz( 002) ( )

Kaavaan (17) paadytaan myes huomaamalla etk (002)-tasot ovat samassa suun-
nassa kuin (001)-suunnan hilavakio, et. Tallein ratkaisu saadaan suoraan kaavasta
(6), sijoittamalla dyo2 = 3, jolloin kaava (5) on hilavakion ¢ mearitt amisen kannal-
ta tarpeeton. GaN:s& poikkeavan materiaalin oletetaan olevanetysin jannittynyt,
jolloin hilavakio a on sama kuin GaN:la. Oletus tarkistetaan laanteishilakarttojen
avulla.

Superhilarakenteen periodin paksuus, eli yhden vallin jaakvon yhteenlaskettu pak-
suus saadaan laskettua kaavari@) avulla [23]

_ (ni ) .
©2(sin! Js,in!,-)’ (19)

miss® on periodin paksuus, n; on i:nnen satelliittihuipun di raktion kertaluku ja
I'; satelliittihuippua vastaava kulma.

Superhilarakenteen keskimmrainen hilavakio c saadaan kaavalla 20)

_ tvalli Coali + tkaivo Ckaivo — tvalli Coali + tkaivo Ckaivo, (20)

sin( ogozsto) tvaii * Tkaivo

MIiSA opsLo Vastaa (002)-heijastuksen nollannen asteen satelliitiifipun Braggin
kulmaa, tyq)i ja Cyai Vallin seka tyaivo ja Craivo kaivon paksuuksia ja hilavakioita B4].
Kaava (20) on analoginen kaavan 17) kanssa, sila kyseesa on pinnan normaalin
suuntaisen hilavakion naaritt aminen (002)-heijastuksesta. Huomataan vie etta
kaavat (19) ja (20) sisaltavat superhilarakenteen periodin , joten kahden toisistaan
riippumattoman mittauksen antamia tuloksia on mahdollisa verrata keskemean.

Mik ali rentgenheijastusmittaukset ovat tarpeeksi informatiiviga, saadaan simuloin-
nin avulla selville kaivojen ja vallien paksuudet. Sijoitamalla paksuudettyayo ja
tvaii kaavaan @0), saadaan ratkaistua kaivo- tai vallimateriaalin hilavako c:

c t .
Cn = tincn; m; n 2 f valli; kaivo g: (21)
m
Kaavasta (21) on hyetya, mikali yksi pinnan normaalin suuntainen hilavakio on jo
tunnettu. Useimmissa tapauksissa valli- tai kaivomateriali on sama kuin substraa-
tissa, eli tyosa tutkittavien n aytteiden tapauksessa GaN, joten tuntematon hilavakio
saadaan ratkaistua sijoittamalla kyseisen materiaalin favakio kaavaan @1).

Vegardin lain mukaan kolmiyhdisteen hilavakiota voidaan pproksimoida lineaari-
sesti materiaalien kompositioiden avulla41]
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Cag (1 x) = XCa + (1 X)Cg; (22)

MisS® Ca ja Cg ovat materiaalien A ja B hilavakiot sele x materiaalin A kemiallinen
kompositio. Kaavan 22) avulla saadaan ratkaistuksi materiaalin A prosentuaalian
osuus kolmiyhdisteest

Caxe 1 x) GCs .

x = 100 (23)

Ca

Kaavassa 23) on otettava huomioon, et® taulukoituja relaksoituneen materiaalin
hilavakioita ei voi kayttea jannittyneille materiaaleille. Yhdistamella kaavat (3) ja
(4) saadaan kaavaannittyneelle hilavakiolle

c= (1 Z%a a
C33

)i (24)

MIiS:A ¢, ja ag ovat relaksoituneen materiaalin hilavakiot,a jannittynyt n aytteen pin-
nan suuntainen hilavakio jac;; sel& c33 materiaalin elastisuusvakiot. Huomautetaan
viela, etta jannittynyt hilavakio a tunnetaan, mikali on todettu, etta rakenne on
taysin jannittynyt. T allein pinnan suuntaiset vakiot ovat kaikille kerroksille sarat
kuin GaN:lle.

5.5 Tulosten simulointi

Mittaustulosten oikeellisuudet tarkistettiin simuloimalla. Simuloinnissa sovitetaan
mittausdataan keyra teoreettisten mallien avulla. Kayran muoto riippuu mitatta-
vista parametreista, joten teoriassa oikein mitattujen arojen perusteella suoritetun
simuloinnin tulisi tuottaa sama tulos.

Tyesa simuloitiin ! -2 -mittauksia (002)-tasosta, Philipsin X'pert Epitaxy-ohjelman

avulla. Ohjelma perustuu di raktiok ayran laskentaan dynaamisen di raktioteorian
avulla. Kayran muoto riippuu paitsi naytteen materiaaleista, mps niiden paksuuk-
sista, kompositioista ja mpnnityksista. Toisin sanoen, simuloimalla (002)-mittausta,
on mahdollista saada selville moniyhdisteiden kompositiga kaivojen sela vallien

paksuudet. On kuitenkin huomattava, et® ratkaisut eivat ole yksikasitteisia, eli

useat parametriyhdistelnat saattavat tuottaa hyvin samanrakeiset di raktiok ay-

rat. Taman takia, on simulointia hyva kaytt &a lahinne tulosten tarkistamiseen, eil

parametrien maaritt amiseen.

Rentgenheijastusmittausten simulointia varten kirjoitettiin liitteessa B oleva tieto-
koneohjelma. Ohjelma laskee aytteen pinnan ja ilman wlisen heijastuskertoimen
osassat. 1 esitettyjen rekursiokaavojen avulla. Milali mittausdata sisaltea tarpeeksi
informaatiota, on siihen mahdollista sovittaa layra, joka riippuu kerrosten paksuuk-
sista ja kompositioista sek rajapintojen karheuksista.
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6 Tulokset

Monimutkaisten rakenteiden mittaustulosten ymnartaminen ja oikeellinen tulkinta
saattaa olla haastavaa, mink& vuoksi tame kappale on jaettu kahteen alikappalee-
seen. Ensimmisesa alikappaleessa tutkimme aiemmin kuvattujen mittausmertel-
mien avulla saatuja tuloksia mytteille, joissa ei ole superhilarakennetta. Yksinker-
taisemman rakenteen tutkiminen helpottaa superhilarakeaiden tulosten analyysa.
Superhilarakenteita tullaan tutkimaan toisessa alikapp@essa. Kaikki typs® tutkit-
tavat naytteet ovat valmistettu Mikro-ja nanotekniikan laitoksella.

6.1 N aytteet ilman superhilarakennetta

Tutkittavana oli kaksi n aytett&, joissa kummassakin oli paksun GaN-kerroksemsl-
l& ohuempi kalvo GaN:sk poikkeavaa materiaalia. Myttees® S1 oli GaN:n malla
InGaN-kalvo ja nayttees® S2 AlGaN-kalvo.

Molemmista maytteista mitattiin k aanteishilakartat. Kuvassal2 on esitetty molem-
pien naytteiden mittaustulokset. Keanteishilakarttojen vaaka-akselina on &eanteis-
hilavektorin Hyy, naytteen pinnan suuntainen komponenttHy ja pystyakselilla nayt-
teen pintaa kohtisuorassa oleva komponentti, . Edellises& seuraa, et H, = H o
ja H, = Hoq. Kaikki hilakartat ovat mitattu (114)-tasoista, joten k aanteishilavek-
tori on tallein H 114 ja H, = Hi10 sela H-> = Hoga.

Osassa3.3todettiin, ett & kaavan (L0) mukaan kaanteishilavektorin pituus on hilata-

sojen wlimatkan keanteisluku. Tallein myes hilavektorien komponenttien lkeanteis-

luvut vastaavat hilatasojen walimatkan pinnan suuntaista ja pintaa kohtisuorassa
olevia komponentteja. Edellise#t seuraa, ett hilavakiot ovat laskettavissa suoraan
hilakartasta. Hilavakioita laskettaessa on kuitenkin humattava, ette keanteishilan

kantavektorien lineaarikombinaatioiden avulla saatujenvektorin pituudet eivat ole

samat kuin reaaliavaruudessa. Muunnos suoritetaan kaavdi@) mukaisesti. Tyes-

sa kaytetyn (114)-heijastuksen tapauksessaatma tarkoittaa seuraavaa: pystyakseli
skaalataan vakiolla 4 ja vaaka-akseli vakiolla 2. g&anteishilakarttojen vaaka- ja pys-
tyakseleiden yksilet ovat [A 1], eli reaaliavaruuden yksien keanteisluku ja intensi-

teetti on esitetty suhteellisena intensiteettir, yksikkena [dB].

Kuvasta 12 nahdean, etta molemmilla raytteilla on kaksi maksimia, joista yksi on
seuraus paksusta GaN-kerroksesta, ja toinen semgfia olevasta ohuesta InGaN- tai
AlGaN-kerroksesta. Molempien mytteiden suurin maksimi on kohdassaH; H- )
(0:632 0:768). Suurin maksimi on seuraus paksusta GaN-kerroksestla intensi-
teetti on verrannollinen materiaalin paksuuteen. Maksinm perusteella, voidaan las-
kea GaN:n hilavakiota = 2=0:632 = 3:165A ja c=4=0:768 = 5:208 A.

Kuvassal2anahdean myes InGaN-kalvon aiheuttama di raktiomaksimi. Maksimi
on GaN:n maksimin alapuolella, samalldd c-arvolla. Molemmilla kerroksilla on siis
yhta suuret pintaa kohtisuorassa olevat hilavakiot, joten raénne on &ysin jannitty-
nyt. Sama patee kuvanl12b naytteelle silla eroavaisuudella, et pasllimmaeainen ker-
ros on AlGaN#, joten sen maksimi sijoittuu leanteishilakartassa GaN:n maksimin
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Kuva 12: Naytteista S1 ja S2 mitatut keanteishilakartat. Kaikissa maytteissa mak-
simit ovat samassa kohdassdl-suunnassa, jolloin eri kerroksilla on samat a-
suuntaiset hilavakiot. Intensiteetti on ilmaistu desibetis®, suhteessa suurimpaan
maksimiin.

ylapuolelle. Ohuempien kerroste-hilavakiot ovat siis InGaN:lle GaN#& suuremmat
ja AlGaN:lle GaN:a pienemnat, kuten sopii odottaakin.

Hilavakioiden ja jannityksien lisaksi voidaan hilakarttojen avulla suorittaa maksi-
mien muotoihin liittyvi & analyysef.. Kuvan 12alnGaN-maksimi on levinnyt kean-
teishilakartan pystysuunnassa, mi& viittaa aarelliseen paksuuteen kyseise@ssuun-
nassa, eli pintaa kohtisuorassa olevassa suunnas34, 42]. Sama mtee raytteelle
S2, kuten kuvastal2b voidaan todeta. Toisin sanoen, ohuen kerroksen di raktio
maksimi leviea kerroksen kasvusuuntaa vastaavassasnteishilakartan suunnassa.
Molempien maytteiden GaN-maksimit ja naytteen S2 AlGaN-maksimi ovat vinos-
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ti levinneet negatiivisella kulmakertoimella. Tama on merkki siita, ette kerrokset
ovat mosaiikkisia B4]. Naytteen S1 InGaN-kerros on edellisen analyysin perusteell
muita kerroksia vahemman mosaiikkinen.

Kuvassal3on naytteiden S1 ja S2 kulma-avaruuskartat. Kartat sialtevat tasmal-

leen saman informaation kuin kanteishilakartat, mutta se on esitetty kulmien! ja

2 avulla. Kulma-avaruuskartta on siis suora graa nen esitygaksidimensioisesta dif-
fraktiomittauksesta. Kuvasta nahdean, etta edell tehdyt peatelmat eivat ole yhta

helposti luettavissa kulma-avaruuskartasta kuin &anteishilakartasta. Keanteishila-

kartta saadaan kulma-avaruuskartasta geometrisella mumoksella. Tyon keanteis-

hilamittaukset on piirretty liitteessa C olevan tietokoneohjelman avulla.

Néaytteen S1 kulma-avaruuskartta Néaytteen S2 kulma-avaruuskartta
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(b) Nayte S2
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Kuva 13: Naytteista S1 ja S2 mitatut kulma-avaruuskartat. Intensiteetti on ilmaistu
desibeleiss, suhteessa suurimpaan maksimiin.

Kuten aiemmin todettiin, k @anteishilakartat mitattiin pienemmalla resoluutiolla kuin
on mahdollista, joten hilakarttoja kannattaa hyedyntea lahinna yleiskuvan muodos-
tamiseksi. Tarkat hilavakiot laskettiin korkealla resolwtiolla mitattujen yksitt aisten
mittausten perusteella. Naytteiden S1ja S2 2 ! -mittaukset on esitetty kuvassal4.
Kuvassa 14a nahdean di raktiok ayre (002)-tasosta ja kuvassd4b di raktiok ayra
(112)-tasosta. Vaaka-akselin muuttujana on 2 ! ja pystyakselilla on logaritminen
intensiteetti.

Molempien raytteiden korkeimmat maksimit vastaavat GaN-kerrosta, kten oli myes
keanteishilakartoille. Maksimien paikkojen perusteella vidaan laskea GaN:n hila-
vakiot a ja ¢, osan5.4 mukaisesti. Kuvasta 14 nahdean myes InGaN- ja AlGaN-
kerrosten vaikutus. AlGaN-kerros mkyy molemmissa mittauksissa GaN-kerroksen
maksimien oikealla puolella erillisea huippuna. InGaN-kerroksen di raktiomaksimi
ja& molemmissa mittauksissa osittain GaN:n maksimin alle. Kiassal4anahdean
myes selhasti naytteen S2 AlGaN-kerrokseraarellisen paksuuden aiheuttama oskil-
lointi.

Vertaamalla keanteishilakarttojen ja 2 I -mittausten sisltamea informaation
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Rontgendiffraktio (002)-tasosta

Intensiteetti [fotonia/s]

2w

(a) (002)

Rontgendiffraktio (112)-tasosta
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Kuva 14: Naytteista S1 ja S2 mitatut (002)- ja (112)-di raktiokayrat. Symmetrisen

ja epasymmetrisen di raktion maksimien perusteella voidaan Iskea GaN:n hilava-
kiot a ja c.

meearaa voidaan todeta, etl kaanteishilakartat sisltavat runsaammin tietoa ja ovat
helpommin luettavissa. Tasta syys® 2 ! -mittauksia kaytetean lahes pellastaan
naytteen ominaisuuksien tarkempaan m®mritt amiseen, joten niiden di raktiokayria
ei tulla jatkossa esitemeaan.

Rentgenheijastusmittausten tulokset mytteille S1 ja S2 on esitetty kuvassabs. Kay-
riin sovitettiin simulaatio-ohjelman avulla teoreettisesti lasketut heijastuslayrat.
Kuvasta 15a nahdean, etta sovitus on raytteen S1 tapauksessa huono ja kuvasta
15b nahdean, etta sovitus on raytteelle S2 hieman parempi. Mittausdata ei sed-
la lainkaan ohuelle kalvolle tyypillise oskilloivaa kuviota, joten kumpikaan mittaus
ei anna liminformaatiota naytteesta. Kalvojen paksuudet ovat valmistusparamet-
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rien perusteella mytteelle S1 50 nm ja mytteelle S2 100 nm. &mea tarkoittaa sita,
etta oskillaation periodin tulisi paksuuden takia olla hyvin peni, jolloin se saat-
taa hukkua mittauslaitteiston aiheuttaman huippujen levamisen alle. Ligksi pie-
nen kompositio- ja sim myeta pienen massatiheyseron takia huippujen korkeudet
pienentyvat entisesean.

Naytteen S1 rontgenheijastus
T T

Mittaus
Sovitus

Logaritminen intensiteetti [fotonia/s]
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() Nayte S1

Néaytteen S2 rontgenheijastus
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(b) Nayte S2

Kuva 15: Naytteista S1 ja S2 mitatut ntgenheijastuslayrat. Mitattuun dataan on
sovitettu teoreettinen rentgenheijastusiayra.

Taulukkoon 2 on koottu naytteiden S1 ja S2 mittaustulokset. Tulokset laskettiin mi-
tausdatasta osasséa.4 selostetulla tavalla. Molemmille rmytteille laskettiin hilavakiot
ja kompositiot sela 2 ! -mittauksista, etta keanteishilakartoista. Hilavakioiden
avulla laskettiin indium- ja alumiinipitoisuudet. Laskuissa tulee ottaa huomioon,
etta rakenne on #&ysin jannittynyt, jolloin InN:n ja AIN:n j annittyneet hilavakiot
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lasketaan kaavan 24) avulla. Kaavassa leytettiin | ahteess [22] raportoituja elasti-
suusvakioiden arvoja. Ohuiden kalvojen kompositiot sehattin my ©s simuloimalla
di raktiota X'pert Epitaxy-ohjelman avulla. Taulukosta n eahdean, etta yksittaisten
mittausten ja hilakarttojen antamissa tuloksissa on jonka verran hajontaa. Eroa-
vaisuudet johtunevat siita, etta mittaustarkkuus on keanteishilakartalle huonompi.
Lisaksi yksittaisten mittausten di raktiok ayriin sovitettiin Gaussiset kayrat, joiden

avulla huippujen paikat laskettiin. Kaikki menetelmat antavat kuitenkin | ahes samat
kompositiot.

Taulukko 2: Mittaustulokset naytteille S1 ja S2.

S1 S2

2 ! RSM  Simulointi 2 ! RSM  Simulointi
acan [A] 3.1835 3.209 3.1830 3.171
Ccan [A] 5.1885 5.162 5.1888 5.203
Cncan [A] 5.2084 5.179
Cacan [A] 5.1366  5.151
Xin [%0] 1.9739 1.700 2.5
Xal [%0] 18.8521 18.600 19.0

6.2 Superhilan aytteet

Tyesa tutkittiin kolmea eri superhilanaytetta. Nayte M1 koostui paksun GaN-
kerroksen malle valmistetusta InGaN-kvanttikaivosta ja nayte M2 paksun GaN-
kerroksen malle valmistetusta viiden InGaN-kvanttikaivon superhilasta. Nayte M3
koostui paksun GaN-kerroksen gmlle valmistetusta kolmenkymmenen GaN/AlGaN-
kvanttikaivon superhilasta.

Kuvassal6 on esitetty superhilaraytteista mitatut k aanteishilakartat. Kuvasta nah-
dean, etta myes superhilamytteiden kaikki di raktiomaksimit sijaitsevat samalla
vaaka-akselin arvolla, joten superhilarakenteet ovatetysin jannittyneet. Toisin sa-
noen, kaikille mytteille patee, et® koko rakenteella on sama hilavakia ja hilavakio
on yhta kuin paksun GaN-kerroksen hilavakia.
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Naytteen M1 kaanteishilakartta
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(c) Nayte M3

Kuva 16: Naytteista M1, M2 ja M3 mitatut k eanteishilakartat. Kaikissa maytteissa

maksimit ovat samassa kohdassh¢-suunnassa, jolloin eri kerroksilla on samat a-

suuntaiset hilavakiot. Intensiteetti on ilmaistu desibetis®, suhteessa suurimpaan

maksimiin.
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Kuvassal6aon naytteen M1 keanteishilakartta. Suurin maksimi vastaa alleen pak-
sua GaN-kerrosta. Maksimi on levinnyt vinosti, mila viittaa GaN-kerroksen mosaiik-
kisuuteen. Naytteen S1 tavoin rayttees® M1 on GaN:n lisksi vain yksi kerros In-
GaN:a. Nyt on kuitenkin huomattava, etta paamaksimin alapuolella oleva pienempi
maksimi ei ole suoraan InGaM vastaava maksimi, vaan nollannen asteen satelliitti-
huippu. InGaN-kerros on liilan ohut ¢ 5 nm), etta se aiheuttaisi mkyvan di rak-
tiohuipun. Ohut InGaN-kerros aiheuttaa vaihe-eron alemmsta ja paallimmaisesa
GaN-kerroksesta sironneensgeilyn valille. Tietyill & periodisilla tulokulmilla sateilyn
InGaN-kerroksessa kulkema matka on aallonpituuden monika, jolloin interferens-
si on konstruktiivista ja keanteishilakartassa on maksimi. Mytteen M1 superhila
koostuu yhdes# kvanttikaivosta, joten superhilan rakenne ei oikeastaanle perio-
dinen. Tamea nakyy myes raytteen keanteishilakartassa, sik vain nollannen asteen
di raktiomaksimi on vahvistavan periodisuuden puutteen takia nahtavis®. Myes
paksun GaN-kerroksen heikompi kiteenlaatu vaikuttaa simmneeseen intensiteettiin.

Kuvassa 16b on naytteen M2 keanteishilakartta. Vertaamalla kuvien 16aja 16b
GaN-kerrosten di raktiomaksimien muotoja voidaan todeta etta naytteen M2 ki-
teenlaatu on raytteen M1 kiteenlaatua parempi. Taman perusteella voidaan olettaa,
etta myes satelliittihuippujen intensiteetit olisivat naytteelle M2 korkeampia. GaN-
kerrosta vastaavan suurimman di raktiomaksimin alapuoléa on jalleen nollannen
asteen satelliittihuippu. Nollannen asteen maksimin alamwlella on lisksi nahtavis-
sa satelliittihuiput SL ;-SL 3. Useampi huippu olisi luultavasti ollut nahtaviss,
mutta kuten kuvasta 16b nahdean loppuu mittausalue kesken. Nollannen asteen sa-
telliittihuipun yl apuolella on rehtaviss ainakin yksi positiivisesti indeksoitu satel-
liittihuippu. Ensimm aisen asteen satelliittihuippu @& osittain GaN-maksimin alle,
mutta nahdean selasti, silla se venyteaa GaN-maksimia pystysuunnassa. Vahvat sa-
telliittihuiput viittaavat siihen, ett & rakenteen periodi on aannellinen, eli kaivojen
ja vallien paksuudet pysywt vakioina rakenteen korkeuden funktiona.

Kuvassa 16¢ on naytteen M3 keanteishilakartta. GaN-kerrosta vastaavan suurim-
man di raktiomaksimin muoto viittaa n aytteen M2 tavoin lievaan mosaiikkisuu-
teen, mutta kuitenkin parempaan kiteenlaatuun kuin mytteella M1. Naytteen ra-
kenne koostuu kolmestakymmenest AlIGaN-vallista ja GaN-kaivosta. Taulukon 1
perusteella AIN:n hilavakioc on GaN:n hilavakiota pienempi, joten sopisi odottaa,
etta myes AlGaN:in hilavakio on GaN:n hilavakiota pienempi. Kuvanl6c toinen
di raktiomaksimi on GaN-maksimin ylapuolella, eli pienemmlla hilavakiolla kuin
GaN. Kyseesa on AlGaN/GaN superhilan nollannen asteen satelliittihyppu. Koska
superhila koostuu kolmestakymmeneat periodista voisi olettaa, eta naytteen M2
tavoin satelliittihuippuja olisi n ahtavis® enemman kuin yksi. Naytteen M3 periodi
on noin 4 nm, mika vastaa leanteishilakartassa g 0:025 A 1]. Kuvaa 16ctut-
kimalla nahdean, etta seuraava satelliittihuippu ei mahdu mittausalueeseen. stan
varmistamiseksi mitattiin naytteesta M3 laaja! 2 -mittaus, jossa rekyy satelliitti-
huippu SL ;. Mittauksen di raktiok ayra on esitetty kuvassal7. Kuvasta nahdean,
etta satelliittihuippu SL ; on kaukana GaN:n huipustaSL,. Mittaukseen sovitet-
tiin simulaatio-ohjelman avulla diraktiok ayre, joka korreloi mittausdatan kanssa
vahvasti.
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Naytteen M3 rontgendiffraktio (002)-tasosta

Mittaus [{
Sovitus

Intensiteetti [fotonia/s]

Kuva 17: Laaja! 2 -mittaus naytteesta M3. Kuvassa mhdean GaN-huippu, sen
viereinen nollannen asteen satelliittihuippuSL, sela ensimmaisen asteen satelliitti-
huippu SL ;. Kuvassa on ms simulointi-ohjelman avulla sovitettu di raktiok ayra.

Kuvassa 18 on naytteen M2 kolmiulotteinen kaanteishilakartta.

Kuva 18: Kolmiulotteinen esitys raytteen M2 keanteishilakartasta. Kuvan pystyak-
selilla on logaritminen intensiteetti.

Kartan vaaka-akseleiden muuttujat ovat leanteishilavektorin komponentitH, jaH- .
Pystyakselilla on suhteellinen intensiteetti iimaistunadesibeleisa. Kuvasta nahdean



38

maksimien muodot helpommin kuin kaksidimensioisesta egitsest. Numeeriset ar-
vot ovat kuitenkin helpommin luettavissa kaksidimensioissta esitykses.

Kaikista naytteista mitattin my s kaanteishilakartat (002)-tasoista. Kuvassal9 on

esimerkin vuoksi esitetty mytteen M2 keanteishilakartta kyseisest di raktiotasos-

ta. Kuvasta nahdeaan, etta kaikki maksimit sijaitsevat mittaustarkkuuden puitteissa
vaaka-akselin arvollaH, 0. Tama tarkoittaa sita, etta kaikkien kerrosten (002)-
tasot ovat samansuuntaisia. Muiden aytteiden vastaavia laanteishilakarttoja ei tul-

la esittamean. Tyydytean toteamaan, et& sama mtee myos muille raytteille.

Néaytteen M2 kaanteishilakartta (002)-tasosta
0.394}

0.392+
0.39+ . to4-10

0.388f s
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0.384f
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Kuva 19: Naytteen M2 kaanteishilakartta (002)-tasosta. Kuvasta mhdean, etta kaik-
ki kerrokset ovat kasvaneet yhdensuuntaisesti.

Kuvassa 20 on esitetty (002)-tason! 2 -di raktiomittausten tulokset n aytteille
M1, M2 ja M3. Korkeimman GaN-maksimin ligksi kuvassa on ahtavis® superhi-
larakenteista aiheutuvat oskillaatiot. Mittausdataan switettiin simulaatio-ohjelman
avulla teoreettiset di raktiok ayrat. Sovitetut kayrat vastaavat mitattuja k ayria var-
sin hyvin.

Kuvassa20aon naytteen M1 diraktiok ayra. Superhilarakennetta vastaavat satel-
littihuiput SL 3 SL, ovat selasti nakyviss®. SL, on osittain GaN-huipun alla,
sen vasemmalla puolella. Samasgee huipulle SL,, paitsi etta huippu on sijoittu-
nut GaN-huipun oikealle puolelle. Satelliittihuippujen walimatkat ovat yhteydess
superhilan periodin pituuteen, eli huippujen avulla voidan laskea periodin keskiar-
vo. Satelliittihuippua SL, vastaavan kulman avulla saadaan laskettua superhilan
keskimaarainen hilavakioc. Kyseisen kulman naaritt aminen on kuitenkin hankalaa,
silla huippu on osittain GaN-kerroksen huipun alla. Tarkemmanukuarvon meaarit-
tamiseksi tulisi dataan sovittaa kaksi osittain pallekkain olevaa Gaussista &yres.
Lisaksi on huomioitava, etl vaikka kyseess on symmetrinen heijastus ei relaatio
I = valttamatta ole voimassa. &man takia, nollannen asteen huipun paikka mem-
riteltiin 2 I -mittauksen avulla. Tilanne on siis analoginen GaN:n hilakioiden
mittaamisen kanssa.
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Kuva 20: Naytteista M1, M2 ja M3 mitatut (002)-tason di raktiok ayrat. Jokaisen
naytteen suurin maksimi vastaa GaM ja satelliittihuiput superhilarakennetta. Sa-

telliittihuippujen v alimatkat ovat yhteydess superhilan periodiin.
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Kuvassa 20b on naytteen M2 diraktiok ayra. Nollannen asteen satelliittihuippu
nakyy nyt itsenaisera huippuna GaN-huipun vasemmalla puolella. hytteesa M1
GaN-huippu peitti osittain alleen huipun SL,. Tama johtunee siil, etta kuten keaan-
teishilakarttojen avulla todettiin, nayte M1 on muita naytteit & huomattavasti mo-
saiikkisempi, jolloin se sirottaa ateilya laajemmalle alueelle. KuvassaOb nahdean
selket maksimit SL 5 SLj3. Tarkastelemalla huippujenSL, ja SL ; valia nah-
dean, etta kahden satelliittihuipun valis® on kolme pienempa huippua. Kuten ai-
emmin todettiin, pienempien huippujen lukunearan pitaisi olla yhta kuin periodin
toiston lukumeara vahennettyra kahdella. Naytteelle M2 kaivoja on viisi kappaletta,
joten pienempa huippuja tulisi olla kolme, kuten kuvassa mws on.

Kuvassa20con naytteen M3 di raktiok ayra. Nollannen asteen satelliittihuippu on
talla kertaa GaN-huipun oikealla puolella, sitt kyseess on AlGaN/GaN superhila.
On siis huomattava, et® indiumpohjaisten superhilarakenteidenSLy-huiput ovat
GaN-huippua pienemmila ja alumiinipohjaiset huput GaN-huippua suuremmilla
kulma-arvoilla. Oskilloivat huiput muistuttavat satelli ittihuippuja, mutta ovatkin
satelliittihuippujen v alis® olevia pienempa huippuja. Toisin sanoen, nii& pitaisi
olla 30 2 = 28 kpl jokaisen satelliittihuipun valiss. Superhilan periodin pienuu-
den takia seuraava satelliittihuippu ei mahdu mittausalueseen. Tilanne &siteltiin
jo aiemmin ja satelliittihuippu SL ; on nahtavis® kuvassal?.

Kuvassa2l on esitetty rentgenheijastusmittauksien tulokset. Kohinataso tulee it
tauksissa vastaan, kun suhteellinen intensiteettiehenee arvoa 1. Mittausdataan
sovitettiin heijastuskayrat litteen B ohjelman avulla. Simuloinnissa oletettiin vd-
lien ja kaivojen paksuuksien sek moniyhdisteiden kompositioiden pysy&n vakiona.
Liseksi oletettin myes vallien ja kaivojen karheuksien olevan vakiot. Simuloimn
tarkoituksena oli mearitt aa kaivojen ja vallien paksuudet. Ohuet kalvot, joilla on eri
massatiheydet ja paksuudet tuottavat periodisesti oskibivan rentgenheijastusley-
ran. Toisin sanoen, massatiheydet ja paksuudetamraavat huippujen paikat. Ty os®
tutkittavien n aytteiden massatiheydet ovat GaN:lle vakiot ja moniyhdistis®& kom-
positioriippuvaiset. Pieni komposition vaihtelu vaikuttaa lehinna huipun korkeuteen
ja muotoon, joten jarkevalla komposition alkuarvauksella saadaan dataan sovitettua
kayra vaihtelemalla kalvojen paksuuksia.

Kuvassa2laon naytteen M1 rentgenheijastusiayra. Mittaus sisaltaa naytteiden S1
ja S2 mntgenheijastusmittauksia runsaammin informaatiota, dsllaatioiden muo-
dossa. Sovitettu layra vastaa mittausta paremmin pienila kulman arvoilla. Suh-
teellisen intensiteetin laskiessaghelle arvoa 10* alkaa sovitettu ja mitattu k ayra
erota toisistaan merkittavasti. Eroavaisuudelle on monia mahdollisia syit. Nayte
on luultavasti pinnan suuntaisesti kulkiessa eshomogeeninen, jolloin massatiheys
vaihtelee paikan funktiona. Mittauksessa &ma tarkoittaa sita, etta erittain pienil-
la kulmilla sateilya heijastaa suurempi pinta-ala kuin suuremmilla kulmillajolloin
epahomogeenisuus saattaa aiheuttaa ejleaalisuutta. Lisaksi GaN on materiaali-
na makroskooppisesti aaltoilevaa, eli pinnan muoto vaihiee, jolloin sironnut in-
tensiteetti on funktio pinta-alasta. Lisaksi patee, et steilyn tunkeutumissyvyys
kasvaa tulokulman funktiona, jolloin suuremmilla kulmilla yha useampi kerros hei-
jastaa steilya. Mikali oletus siita, etta kaikki kaivot ja vallit ovat identtisi & ei pade,
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Kuva 21: Naytteista M1, M2 ja M3 mitatut r entgenheijastuslayrat. Mittausdataan

on sovitettu teoreettiset mntgenheijastuslayrat.



42

voi virheellinen oletus rekya virheera rontgenheijastuslayran suuremmilla kulmilla.
Viimeisera emideaalisuutena voidaan p#&a simuloinnissa laytettavaa Nevot-Croce
karheusapproksimaatiota, joka saattaa aiheuttaa virhet suuremmilla kulmilla [43].

Verhokaeyran muoto ei kuitenkaan oleellisesti liity kalvojen paksuusien simulointiin.

Kuvasta 21a nahdaan, etta ensimnaiset viisi huippua osuvat samoille tulokulman
arvoille sela mittaukselle etta simulaatiolle. Voidaan siis olettaa, et simuloinnin

avulla saadut paksuudet piavat paikkansa huolimatta siita, etta verhokayrien muo-
dot eroavat.

Kuvassa2lbon naytteen M2 rentgenheijastuslayre sele siihen sovitettu simulaatio-
tulos. Niin kuin kaikille edellisille naytteille, myes maytteen M2 verholayra erkanee
simulaatiokayrasta kun intensiteetti on pudonnut lahelle arvoa 104. Syy tahan ley-

tynee edeld mainituista epaideaalisuuksista. Mps mytteelle M2 nahdean, etta viisi

enimmaista maksimia osuvat samoille tulokulman arvoille. Toisin sayen, mytteelle

M2 patee samat asiat kuin mytteelle M1. Mainitaan viela, etta viiden periodinsa an-
siosta maytteen M2 rentgenheijastuslayran maksimit ovat naytteen M1 maksimeja
teravammat.

Kuvassa2lcon naytteen M2 rentgenheijastuslayra sela siihen sovitettu simulaa-
tiotulos. Naytteelle M3 patee samat pohdinnat kuten edellisille aytteille, eli ver-
hokayrien eroista huolimatta voidaan paksuudet olettaa oik&si. Mielenkiintoista
kuvassa on se, e#t vaikka periodien lukumeara on suuri, rakyy mittauksessa vain
yksi maksimi. Naytteen M3 erikoisuutena on, etk kaivon ja vallin paksuudet ovat
samat, eli noin 2 nm. Tama tarkoittaa site, etta mittausdata sisltaa vain yhden pe-
riodisuuden. Tilanne poikkeaa muiden aytteiden kayrista, silla ne koostuivat kah-
den periodisen funktion summasta. Lieksi naytteen M3 periodi on niin pieni, et®
maksimit ovat kaukana toisistaan. Tilanne oli samankaltaien myws raytteen M3
di raktiok ayrille ja keanteishilakartoille.

Taulukossa3 on yhteenveto tuloksista. Taulukon3 ensimmaiset kaksi rivia sigltavat
GaN:n hilavakioiden arvot. Hilavakiot laskettin 2 ! -mittauksien ja keanteishi-
lakarttojen perusteella. Superhilan keskimarainen kohtisuora hilavakioc laskettiin
niin ikaan kahden eri mittauksen avulla. Ne&nnella rivill & oleva superhilan periodi

laskettiin (002)-tasojen ! -mittausten avulla, sela mahdollisuuksien mukaan mgs
keanteishilakarttojen avulla. Kaivojen ja vallien paksuudé maeariteltiin r entgenhei-
jastusmittausten ja simulointien avulla. Edellisten suueiden avulla laskettiin hilava-
Kiot Cincan J@ Caican » hy®dyntaen elastisuusvakioita. Indium- ja alumiinipitoisuudet
Xin Ja Xa laskettiin Vegardin lain avulla.

Taulukosta 3 nahdean, etta yksittaisten mittausten ja kaanteishilakarttojen avulla
saadut hilavakiot eroavat hieman toisistaan. &me johtuu keanteishilakarttojen pie-
nemmasta resoluutiosta. Kaivojen ja vallien yhteenlaskettu paksus on yhta kuin
periodin paksuus. On huomattava, e# taulukon 3 periodit ja kaivojen sela vallien
paksuudet ovat pesisin eri mittauksista, joten niiden vertaaminen antaa kuan tu-
losten luotettavuudesta. Naytteelle M1 patee, et® laskettu periodi poikkeaa kaivon
ja vallin yhteenlasketusta paksuudesta enemam kuin muille naytteille. Ero johtu-
nee sii\, etta nayte koostuu vain yhdesh kaivosta, jolloin rakenne ei ole periodinen.
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Taulukko 3: Mittaustulokset naytteille M1, M2 ja M3.
M1 M2 M3
2 ! RSM 2 ! RSM 2 | RSM

acan [A] 3.1830 3.1862 3.1829 3.2056 3.1829 3.1621
Cean [A] 5.1890 5.1854 5.1892 5.1660 5.1891 5.2138
c [A] 5.2231 5.2233 5.2083 5.1820 5.1644 5.1887
[nm] 24.0318 28.0161 27.5275 4.0850
tkaivo [NM] 5.0 4.2 2.1
Lyali [nm] 22.0 24.0 2.1
CinGaN [A] 5.3733 5.3174
CalGaN [A] 5.1397
Xin [%] 18.3 12.7
Xa [%0] 17.8

Taman takia di raktiok ayrat ja keanteishilakartat sislsivat vahemnan informaa-
tiota. Muiden naytteiden periodi vastaa yksitmisten paksuuksien summaa huomat-
tavasti paremmin. Periodin maaritt aminen kaanteishilakartan avulla oli mahdollista
vain naytteelle M2. Naytteen M1 periodisuus todettiin olemattomaksi, jolloin nyes
tarvittava m eara satelliittihuippuja puuttui k eenteishilakartasta. Naytteen M3 pe-
riodisuus oli erittain hyva, mutta liian pieni, etta satelliittihuiput mahtuisivat k aan-
teishilakarttaan.

Taulukossa4 on rentgendi raktiosimuloinnin tulokset. Simuloitavat parametrit oli-
vat kaivojen ja vallien paksuudet sek indium-ja alumiinipitoisuudet. Periodin pak-
suus on kaivojen ja vallien yhteenlaskettu paksuus, aiksiis erikseen raaritelty arvo.

Taulukko 4: Simulointitulokset naytteille M1, M2 ja M3.

M1 M2 M3
tiavo [NM] 4.4 43 2.0
tyari [NM] 22.0 24.0 2.0
[nm] 264 283 4.0
X [%]  10.0 13.0

X [%] 19.0

Vertaamalla taulukkojen 3 ja 4 tuloksia nahdaen, etta simuloidut ja mitatut pak-

suudet sele kompositiot ovat lahes samat mytteille M2 ja M3. Paksuudet eroavat
maksimissaan 0.1 nm, ja kompositiot 1.2 %. Kompositioita v&illessa on huomau-
tettava, ett& simulointitulos ei ole kovinkaan herkla 1 % kompositiovaihtelulle, joten
naytteiden M2 ja M3 tuloksia voidaan pitea erittain hyvina. Naytteelle M1 mita-
tut ja simuloidut arvot poikkeavat toisistaan huomattavadi enemmean. Kompositioi-
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den ero on 8 %, joten tuloksia ei voida pé® luotettavina. Naytteen M1 ongelmana
on, etta se on kidelaadultaan muita aytteit&a huonompi ja sigltaa vain noin 4 nm
GaN:sta poikkeavaa materiaalia. Bman takia luotettavien tulosten kemaminen on
vaikeaa.

Edellisten tulosten perusteella voidaan gatella, etta tyosa kuvatut rentgendi raktio-
ja heijastusmittaukset soveltuvat superhilarakenteiderkarakterisointiin oikein hy-

vin. Mittausten onnistuminen edellyttaa, etta mittaus sisltaa tarpeeksi informaa-
tiota periodisesta rakenteesta. Mikli periodien lukumeara on pieni, tai periodin
pituus vaihteleva ei tyos#® kuvattujen menetelmien avulla saada luotettavia tulok-
sia.
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7 Yhteenveto

Tyesa esitettiin menetelna superhilarakenteen karakterisoimiseksi. Superhilan ka
rakterisointi koostuu eri kerrosten hilavakioiden, paksuksien ja moniyhdisteiden
kompositioiden nmearitt amisest. Tyen meneteln® perustuu mntgenheijastus- ja pnt-
gendi raktiomittausten yhdist amiseen kokonaisvaltaisen karakterisoinnin saavutta-
miseksi.

Toisessa kappaleessa esiteltiin @y kannalta valtt amaten osa kideteoriasta ja super-
hilan ominaisuuksista. Kolmannessa kappaleessa perehlgtr entgendi raktion ja
neljanness. kappaleessaentgenheijastuksen teoriaan. Mittauslaitteisto ja mittaus-
menetelnat esiteltiin kappaleessa viisi. Kuudennessa kappaleesssiteltiin mittaus-
tulokset.

Naytteista saatiin rentgendi raktiomittausten avulla laskettua substraatti materiaa-
lin hilavakiot, periodin paksuus ja keskinmarainen pintaa kohtisuorassa oleva hi-
lavakio. Mittaamalla keenteishilakartat selvitettiin rakenteen jannitystilat. Mik ali
rakenne on &aysin jannittynyt, on kaikilla kerroksilla yht & suuret pinnan suuntaiset
hilavakiot. Yksitt aisten kerrosten hilavakioiden ja kompositioiden emritt amiseksi
tulee niiden paksuudet olla tunnetut. Paksuudet raaritettiin r entgenheijastusmit-
tausten avulla, sovittamalla ontgenheijastusleyrean simuloitu kayra. Sopivan si-
mulointiohjelman puuttuessa, typta varten kirjoitettiin r entgenheijastusta simuloiva
tietokoneohjelma. Kun substraatin hilavakiot, superhila jannitystilat, keskimesrai-
nen pintaa kohtisuorassa oleva hilavakio ja yksittiset paksuudet ovat tunnetut, voi-
daan niiden perusteella laskea hilavakiot ja kompositiotdikille kerroksille. Tallein
kaikki karakterisointiin vaadittavat suureet ovat tunnetut. Menetelman etuna on,
etta se perustuu yksinomaanemtgenateiden lkaytt een, jolloin mitattavat n aytteet
pysyvat vahingoittumattomina. Liseksi periodin paksuus saadaan earitetty & usean
eri mittauksen avulla, jolloin tuloksien luotettavuutta voidaan arvioida saatujen tu-
losten perusteella.

Tyesa esitettya menetelnaa sovellettiin kaytannes® kolmeen eri superhilaayttee-
seen. Mytteiden yksittaiset paksuudet ja kompositiot selvitettiin myos sovittamalla
mitattuihin r entgendi raktiok ayriin simuloidut di raktiok ayrat. Superhilarakenteis-
ta mitatut tulokset vastasivat simuloituja tuloksia eritt &in hyvin. Mitatut ja simu-
loidut paksuudet vastasivat toisiaan @1 nm tarkkuudella ja kompositiot 12 % tark-
kuudella. Tyen menetelnan antamia komposition arvoja voidaan piéa tarkkoina,
silla jopa 1 % muutos simuloinnissa ei muuta di raktiolayran muotoa olennaisesti.
Mitatut ja simuloidut kompositiot poikkesivat n aytteille, joissa ei ollut periodis-
ta rakennetta. Tyes# esitelty menetelna perustuu periodisuuden oletukseen, joten
taydellista korrelaatiota ei voine odottaakaan.

Yleisesti ottaen, typs® esitetty menetelna soveltuu erittain hyvin superhilarakentei-
den karakterisointiin. Huomautetaan, et& vaikka tyosa esitettya menetelnaa sovel-
lettiin vain GaN-pohjaisiin superhiloihin, soveltuu menélma sellaisenaan kaikkiin
kiteisiin aineisiin. Menetelmas® on kuitenkin myes rajoittavia tekijeite. Jotta rent-

genheijastusmittaukset olisivat tarpeeksi informatiivsia, eivat naytteet saa olla liian
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karheita tai aaltoilevia. Useimmille materiaaleille &ama ei muodostu ongelmaksi, s#l
tyen mittaukset onnistuivat siita huolimatta, etta tutkitut n aytteet olivat verraten
karheita ja aaltoilevia. Lisaksi eri kerrosten massatiheyksien on oltava toisistaan bu
mattavasti poikkeavia, jotta rentgenheijastusmittaukset olisivat onnistuneita. Mit-
tausten luotettavuus kasvaa periodisuuden neta. Toisin sanoen, suurempi Eere
periodeja ja periodien homogeenisuus tuottavat helpommitulkittavia ja selkeit &
mittaustuloksia.
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Liite A

On huomattava, etta jos GaN:s& poikkeavan materiaalin konsentraatio on hyvin
pieni, on hilavakioiden pituuksien erotukset mgs pienet. Maksimit olisivat tallein

ainakin osittain paallekkain, tai pahimmassa tapauksessaaysin paallekkain, jol-

loin (124)-di raktiosta ei saataisi tarvittavaa lis ainformaatiota. Mikali maksimit oli-

sivat vain osittain paallekkain, olisi tietenkin mahdollista sovittaa mittausdataan
kaksi Gaussista lmyras, jolloin mittauksesta voitaisiin tehda samat johtopmatekset
kuin kahdesta erillisest maksimista koostuvasta di raktiomittauksesta. Di rakt ios-

sa (124)-tasosta on mgs huonona puolena, e#t mittausgeometrian takia raytteesta

siroavan ateilyn intensiteetti on tavallista matalampi. Kaytanness on siis mahdol-
lista, etta kaivon tai vallin aiheuttama di raktiomaksimi olisi kohi natason alapuo-
lella, jolloin mittaus olisi tulokseton. Ongelma voidaan lertaa mittaamalla pelkalla

detektorilla analysaattorin sijaan (kts. kappale5.1), jolloin signaali-kohinasuhde on
korkeampi. Detektorin haittana on kuitenkin, etta mittaustarkkuus on analysaatto-
ria huonompi.

Di raktiomittaus (124)-tasosta on myes kateva tapa kiertea rajallisen paksuuden
tuottama ongelma. Aiemmin todettiin, ette rajallinen paksuus pudottaa sironneen
sateilyn intensiteettia, ja di raktiota alle sadan nanometrin rakenteista on vailkea ha-
vaita. Mittauksen etuna on, etta pienen sisantulokulman ansiosta { 20 ) satei-
lyn kulkema nettomatka on pellen geometrian perusteella melkein kolminkertainen
paksuuteen verrattuna ((sin20)!  3). Tallein sateen superhilarakenteen kaikissa
kerroksissa kulkema yhteenlaskettu matka y#e vaadittuun pituusluokkaan.

Alkuperainen oletus oli, et epasymmetristen di raktiotasojen di raktiok ayriss ei

nehdea satelliittihuippuja. T allein olisi GaN:n huipusta poikkeavan huipun oltava
seuraus muusta materiaalista. Osoittautui kuitenkin, eth alkupeminen oletus oli
vaara, eli (124)-mittauksen lighuiput voivat periaatteessa olla satelliittihuippuja.
Aiemmin kuitenkin todettiin, ett & kuvan 10 ylimearaiset huiput olisivat seurausta
InGaN:sta. On huomautettava, et®m naytteelle, jossa oli InGaN-kalvo GaN:n pal-

l&, olivat huiput siirtyneet suhteessa muiden aytteiden huppuihin, mika vahentsa

tulosten uskottavuutta. Kuvassa 10 kyseisen mytteen di raktiok ayra on siirretty

siten, etta mittauksen GaN-huippu on samassa kohdassa muideaytteiden GaN-
huippujen kanssa. Yksi syy virheeseen on ainakin, ettmittaukset jouduttiin ma-

talan intensiteetin takia suorittamaan pellalla detektorilla, jolloin tarkkuus karsii.

Virhe oli kuitenkin sen verran karkea, et kyseess on luultavasti kohdistusvirhe.

Vaikka sironnut intensiteetti olisi riitt ava ja kohdistus tarkka, ei mittaus siltikean
ole waltt amatt& onnistunut. Havaittavaa maksimia ei synny, mileli rentgensateiden
kaivorakenteen GaN-kerroksissa kulkema matka ei ole aall@tuuden monikerta.
Toisin sanoen, superhilan InGaN-kerrosten yhteenlaskettpaksuus on niin pieni,
etta diraktio on havaittavissa vain, jos se on seuraus kaikkie InGaN-kerrosten
sirottamasta sateilysta. Talloin on hyvin mahdollista, etta oletettu InGaN-huippu on
vaaras® paikassa, sikh GaN-kerrosten paksuudet maraavat milla kulmien arvoilla
di raktiota yleens akeen havaitaan.
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Kuvaa 10tarkastelemalla rmhdaen, etta viiden kvanttikaivon naytteen InGaN-huippu
nayttaisi olevan Bhemmna GaN-huippua, kuin pellan InGaN-kerroksen InGaN-
huippu. Nain ei kuitenkaan voi olla, sila paksummassa InGaN-kerroksessa oli indiu-
mia vain noin 2 %, ja superhilassa noin 13 %. Palk komposition mukaan superhi-
lanaytteen InGaN-huipun tulisi olla pienemnalla kulman! arvolla. Nain ei kuiten-
kaan ole, joten voidaan olettaa, eth GaN-kerrosten paksuudet todellakin mareaveat
milla kulmilla di raktiota havaitaan.

Mittausdatasta tehtiin my os laskelmia InGaN:n hilavakiollec. Laskuissa laytettiin
kaavaa

12

; Al
3a? Sinz( 124) 7 2 ( )

Cingan =

miss a on GaN:in, ja samalla koko rakenteen hilavakio ja;»4 (124)-tason di rak-
tion maksimia vastaavan kulman puolikas. KaavassaA(l) kaytettiin hyv eksi ole-
tusta, etta rakenne on @nnittynyt. Mittauksista laskettujen hilavakioiden arvo ja ei
tulla esittamean. Tyydytean toteamaan, etk ne poikkesivat oikeista hilavakioista
huomattavasti, joten mittauksia ei voida pitea luotettavina.
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Liite B

Alla oleva Matlab-ohjelma laskee periodisen rakenteen texettisen heijastuskertoi-
men. Ohjelmaa laytettiin r entgenheijastusmittausten simulointiin.

function XRR(file)

%Kayte: XRR('Sample.x00") lukee mittausdatan tiedost osta Sample.x00.
%Ohjelma laskee muutettavien paramatrien avulla heijastu  skertoimen
%mittausdatassa esiintyville kulmille. Mittaus ja sovitu S piirre@an
%lopuksi samaan kuvaan.

close all;

%Alkuarvot ja mittausinfo
info=textread(file,'%s");

k=1,
criteria=1;
while criteria==1 && k <length(info)
if stremp(info{k},'FileName,")
Name=info{k+1};
end
if stremp(info{k},'ScanAxis,")
Ax=info{k+1};
if strcmp(Ax,'Omega/2Theta’)
AxisName="\omega-2\theta’
end
if strcmp(Ax,'2Theta/Omega’)
AxisName="2\theta-\omega’;
end
if strcmp(Ax,'2Theta’)
AxisName="2\theta’,
end
if strcmp(Ax,/Omega’)
AxisName="omega’;
end
end
if strcmp(info{k},'FirstAngle,")
FirstAngle=str2double(info{k+1});
end
if stremp(info{k},'ScanRange,")
Range=str2double(info{k+1});
end
if stremp(info{k},'StepWidth,")



Step=str2double(info{k+1});
end
if strcmp(info{k},'ScanData’)
criteria=0;
end
k=k+1;
end

%Mittausdata
Data=textread(file,'%f','headerlines',21);
ScanAxis=(FirstAngle:Step:FirstAngle+Range);

%Laskee heijastuskertoimen ja mittausdatan huippuarvon

RO=Reflection(ScanAxis);
pks=findpeaks(Data(round(0.1/Step):end));
%ys=smooth(RO);

%Piirea sovituksen ja mittauksen skaalattuna maksimil

%Vaihtoehtona voidaan kaytea tasoitettua lkayrea y
figure(1);

semilogy(ScanAxis,Data/max(pks));

hold all;

%semilogy(ScanAxis,ys,'r");
semilogy(ScanAxis,R0,'r");

grid on;

%Lissa mittaustiedot

xlabel(JAxisName," [\circ]);
ylabel('Logaritminen intensiteetti [fotonia/s]’);
title(['Naytteen ',Name, ' m@ntgenheijastus']);
legend('Mittaus', 'Sovitus');

%Datakirjasto palauttaa alkuaineiden prjestysluvut, a
%sirontakertoimet

function prop=GetProp(mat,ind)

%[Z A fl1 12]

Alprop = [13 26.982 0.21 0.2416];

Gaprop = [31 69.723 -1.29 0.8020];

Inprop = [49 114.818 0.14 4.957];

Nprop = [7 14.007 0.033 1.8359e-2];

Oprop = [8 15.999 0.052 3.3705e-2];

if strcemp('Al'mat)
prop=Alprop(ind);

la

tomimassat, ja
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end

if strcmp(‘Ga’,mat)
prop=Gaprop(ind);

end

if strcmp('In',mat)
prop=Inprop(ind);

end

if strcmp('N',mat)
prop=Nprop(ind);

end

if strcmp('O’,mat)

prop=0Oprop(ind);

end

%Palauttaa materiaalien massatiheydet
function dens=GetMassDensity(mat)
dens=0;

if strcemp(AIN',mat)
dens=2.699;

end

if strcemp(‘GaN',mat)
dens=6.10;

end

if strcemp('InN',mat)
dens=6.88;

end

if strcmp(‘Al203',mat)
dens=3.97;

end

%Palauttaa heijastuskertoimen laskussa tarvittavat delt
%Syetteera materiaali ja kompositio

function [deltaj,betaj]=DeltaBeta(mat,comp)

%Vakiot

Na= 6.02214199e23;

lambda=1.540560e-10;

re= 2.817940285e-15;

K=(Na*re*lambda”2)/(2*pi);

if strcemp('AlGaN',mat)

54

a ja beta.

rho=comp*GetMassDensity('AIN")+(1-comp)*GetMassDensity('GaN");

A=(comp*GetProp('Al',2)+(1-comp)*GetProp('Ga’,2)+Ge
Z=(comp*GetProp(‘Al',1)+(1-comp)*GetProp('Ga’,1)+Ge

fl=(comp*(GetProp(‘Al',3)+GetProp(‘Al',1))+(1-comp)

tProp('N',2))/2;
tProp('N',1))/2;
*(GetProp('Ga’,3)
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+GetProp('Ga’,1))+(GetProp(‘'N',3)+GetProp(‘'N',1)))/ 2;
f2=(comp*GetProp(‘Al',4)+(1-comp)*GetProp('Ga’,4)+G etProp('N',4))/2;
end

if strcemp('InGaN',mat)
rho=comp*GetMassDensity('InN")+(1-comp)*GetMassDens ity('GaN");
A=(comp*GetProp('In’,2)+(1-comp)*GetProp('Ga’,2)+Ge  tProp('N',2))/2;
Z=(comp*GetProp('In’,1)+(1-comp)*GetProp('Ga’,1)+Ge  tProp('N',1))/2;
f1=(comp*(GetProp('In',3)+GetProp('In',1))+(1-comp) *(GetProp('Ga’,3)
+GetProp('Ga’,1))+(GetProp('N',3)+GetProp(‘'N',1)))/ 2;
f2=(comp*GetProp('In',4)+(1-comp)*GetProp('Ga’',4)+G etProp('N',4))/2;
end

if strcemp('GaN',mat)
rho=GetMassDensity('GaN’);
A=(GetProp('Ga’',2)+GetProp('N',2))/2;
Z=(GetProp('Ga’',1)+GetProp('N',1))/2;
f1=((GetProp('Ga’,3)+GetProp('Ga’,1))+(GetProp('N’, 3)

+GetProp('N',1)))/2;

f2=(GetProp('Ga’,4)+GetProp('N',4))/2;

end

if strcmp('Al203',mat)
rho=GetMassDensity('Al203");
A=(2*GetProp('Al',2)+3*GetProp('0',2))/2;
Z=(2*GetProp(‘Al',1)+3*GetProp('0',1))/2;
f1=((2*(GetProp(Al',3)+GetProp('Al',1))+3*(GetProp (0,3)

+GetProp('0',1))))/2;

f2=(2*GetProp('Al',4)+3*GetProp('0',4))/2;

end

deltaj=K*(rho/0.0173)*(f1/A);
betaj=K*(rho/0.01"3)*(f2/A);

%Laskee heijastuskertoimen kulmille angles
function rcoeff=Reflection(angles)
radians=(pi/180)*angles;

%Rakenteen malli

%Substraatti
SubMat="'Al203";

%Pohjakerros
BotMat='"GaN';



BotT=2000;
BotSigma=0;
BotComp=0;

%Kaivo
WellMat="InGaN",
WellT=4;
WellSigma=0;
WellComp=.53;

%Valli
BarMat="GaN';
BarT=55;
BarSigma=0;
BarComp=.17;

%Kaivojen lukunmeara
NoOfWells=1;

%Ensimmainen rajapinta GaN-Al203
[delta,beta]=DeltaBeta(SubMat);
kprev=(2*pi/0.154056)*sqrt(radians.*2-2*delta-2*i*b
[delta,beta]=DeltaBeta(BotMat,BotComp);
kcur=(2*pi/0.154056)*sgrt(radians."2-2*delta-2*i*be
Fcur=(kcur-kprev)./(kcur+kprev).*exp(-2*kprev.*kcur
rcur=Fcur,

tcur=BotT,

%Rekursio
for j=NoOfWells*2:-1:0

%Paivite@an muuttujat
kprev=kcur,
rprev=rcur;

tprev=tcur;

%Tarkistetaan, onko valli vai kaivo
if mod(j,2)~=0

mat=WellMat;

tcur=WellT;

sigma=WellSigma;

comp=WellComp;
end

eta);

ta);
*BotSigma2);
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if mod(j,2)==0

mat=BarMat;

tcur=BarT,;

sigma=BarSigma,;

comp=BarComp;
end

%Laskee seuraavan heijastuksen
[delta,beta]=DeltaBeta(mat,comp);

kcur=(2*pi/0.154056)*sqrt(radians.”2-2*delta-2*i*be
Fcur=(kcur-kprev)./(kcur+kprev).*exp(-2*kprev.*kcur

rcur=(Fcur+rprev.*exp(-i*2*kprev*tprev))./
(1+Fcur.*rprev.*exp(-i*2*kprev*tprev));

end

%Laskee ilma-rayte-rajapinnan

kprev=kcur;

rprev=rcur;

tprev=tcur;

kcur=(2*pi/0.15456)*radians;
Fcur=(kcur-kprev)./(kcur+kprev).*exp(-2*kprev.*kcur
rcur=(Fcur+rprev.*exp(-i*2*kprev*tprev))./
(1+Fcur.*rprev.*exp(-i*2*kprev*tprev));

rcoeff=rcur.*conj(rcur);

ta);
*sigma’2);

*BarSigma’2);
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Liite C

Alla olevaa Matlab-ohjelmaa laytettiin ty es® esitettyjen keanteishilakarttojen ja
kulma-avaruuskarttojen piirtamiseen. Ohjelma piiree mittausdatan perusteella kaksi-
ja kolmedimensioiset kulma-avaruuskartat ja &&anteishilakartat. Keanteishilan geo-
metrinen muunnos suoritettiin kaavojen

Hy = }(cos(! ) cos(2 !)) (C1)

H, = E(sin(! ) +sin(2 ) (C2)

avulla. Kaavoissa C1) ja (C2) ! ja 2 ovat mitatut kulmat ja  rentgenateiden
aallonpituus.

function RSM(file,opt)

%Kayte: rsm2('FileName',opt) piirea kaksi-ja kolm edimensioiset kuvaajat
%kaanteishilamittauksesta absoluuttisille kulmanarv oille, sela
%kaanteishilalle. Filename on YOO-tiedoston nimi. Esim rsm2('nayte.Y00")
%opt=0 piir@a mittausdatan sellaisenaan, opt=1 karsii kohinaa pois.
smooth=opt;

close all;

%Alkuarvot mittausinfo
info=textread(file,'%s");

i=1;
criteria=1;
while criteria==1
if stremp(info{i},'FileName,")
name=info{i+1};
end

if strcmp(info{i},'Reflection,’)
Refl=strcat(infof{i+1},info{i+2},info{i+3});

end

if stremp(info{i},'Wavelength,’)
lambda=str2double(info{i+1});

end

if stremp(info{i},'Omega,’)
OmegaMid=str2double(info{i+1});

end

if strcmp(info{i}," TwoTheta,")==1



TwoTMid=str2double(info{i+1});

end

if strcmp(info{i},'StepWidth,")
ThetaStep=str2double(info{i+1});

end

if stremp(info{i},'NrOfData,’)
No=str2double(info{i+1});

end

if strcmp(info{i},'AreaStep,’)
OmegaStep=str2double(infof{i+1});

end

if stremp(info{i},'NrOfScans,’)
Scans=str2double(info{i+1});
criteria=0;

end

i=i+1;

if strcmp(info{i},'ScanData,")
criteria=0;

end

end

%Data, TwoThetaOmega ja Omega-vektorit
Data=textread(file,'%f','headerlines’,21);
TwoTheta=(TwoTMid-floor(No/2)*ThetaStep:ThetaStep:
TwoTMid+floor(No/2)*ThetaStep);

Omega = (OmegaMid-floor(Scans/2)*OmegaStep:OmegaStep:
OmegaMid+floor(Scans/2)*OmegaStep);

if smooth==0
I=Data;

end

if smooth==1

%Karsii kohinaa pois. Ensin poistetaan mediaanin alittava
%intensiteetin arvot, jonka plkeen poistetaan kaikki pi
%jotka eivat kuulu kynnysarvon THold yliteaviin nelgn
%pisteen joukkoihin.

I=zeros(1,length(Data));

I(1)=Data(1);

I(2)=Data(2);

NoiseFloor=median(Data);

steet,
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end

60

THold=0;

for i=3:length(Data)
if Data(i)>NoiseFloor
if i+No<=length(Data)

if Data(i)>THold && Data(i-1)>THold && Data(i-2)>THold

&& Data(i+No)>THold && Data(i-1+No)>THold

&& Data(i-2+No)>THold
I(i)=Data(i);
[(i-1)=Data(i-1);
I(i+Scans)=Data(i+Scans);
[(i-1+Scans)=Data(i-1+Scans);

end
end
if i+No>length(Data)
if Data(i)>THold && Data(i-1)>THold && Data(i-2)>THold
I(i)=Data(i);
I(i-1)=Data(i-1);
end
end
end

end

%Tehdean matriisi datasta
IntM=zeros(Scans,No);
IntMOrig=zeros(Scans,No);
for i=1:Scans

end

for j=1:No
INntM(i,j)=1(+(i-1)*No);
INtMOrig(i,j)=Data(j+(i-1)*No);
end

%Muutetaan desibeleiksi
DataF=10*log10(IntM/max(max(IntM)));

%ASM
[TwoThetaM,OmegaM]=meshgrid(TwoTheta,Omega);

%3D
figure(1);



surfl(TwoThetaM,OmegaM,DataF);
colormap(hot);

shading interp;

axis tight;

xlabel('2\theta [\circ]’); ylabel(\omega [\circ]);
zlabel('Suhteellinen intensiteetti [dB]’);
title([Kulma-avaruuskartta ',Refl,'-heijastuksesta’

%2D

figure(2);
contour(TwoThetaM,OmegaM,DataF);
colormap(jet);

set(gca,'clim',[-45 0]);

colorbar;

xlabel('2\theta [\circ]’); ylabel(\omega [\circ]);
zlabel('Suhteellinen intensiteetti [dB]’);
title(['Kulma-avaruuskartta ',Refl,'-heijastuksesta’
axis tight;

grid on;

%RSM
deltaTheta=(TwoThetaM-TwoTMid)/2;

61

D;

1)

Qx=(cosd(OmegaM+deltaTheta)-cosd(TwoThetaM-Omegalhd Theta))/lambda;
Qz=(sind(OmegaM+deltaTheta)+sind(TwoThetaM-OmegaMith Theta))/lambda;

%3D

figure(3);

surfl(Qx,Qz,DataF);

shading interp;

colormap(hot);

xlabel(H_{|[} [  AM-1}]); ylabel(H_{\perp} [
zlabel('Suhteellinen intensiteetti [dB]’);
title(['Kaanteishilakartta ',Refl,'-heijastuksesta
axis tight

%2D

figure(4); hold on;

contour(Qx,Qz,DataF);

colormap(jet);

set(gca,’clim’,[-45 Q]);

colorbar;

xlabel(H_{|l} [  AN-1}I); ylabel(H_{\perp} [
zlabel('Suhteellinen intensiteetti’);

AN-111);
D;

AL,



title(['Kaanteishilakartta ',Refl,'-heijastuksesta
axis tight;
grid on;

D
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