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R4sum4.- A partir d'observations directes par microscopie 41ectronique en ~ansmission de la

premiere 6tape de la croissance de GaAs sun des subs~ats (001) d'InP par OMCVD, nous

montrons qu'une couverture totale du substrat a lieu pour des couches de 65h d'£paisseur,
ddpos4es h 450 °C. Lorsque I'£paisseur de la prdcouche augmente (de 65 h 550 h) et aprbs un

recuit de 5 mn k 700°C, la couche se relaxe de plus en plus et la densit6 des d6fauts plans
diminue; en revanche, la rugosit£ de la surface augmente parall~lement. Une pr£couche
d'4paisseur de l'ordre de 150 h semble B~e la mieux adapt£e pour r£aliser le compromis entre la

couverture du subs~at, une faible densit£ de ddfauts et une bonne morphologie de la surface.

Abstract. The fist step growth of MOCVD GaAsflnP is studied using Transmission Elec~on

Microscopy. We show that a complete coverage occurs for layers as thin as 65 h,
grown at 450 °C.

When the thickness increases and after a 700 °C annealing during 5 mn~ the layers are more

relaxed and the planar defects density decreases clearly, but unfortunatly thick epilayers (550 h)

are less smooth than thinner ones. So, the optimum epilayer thickness realising the compromise
between complete surface substrate coverage, defect density and surface roughness Was found to

be in the order of 150 h.

1. Introduction.

Pour la rdalisation de circuits intdgrds optodlectroniques bien adaptds aux systbmes de

communication par fibres optiques, il est intdressant d'associer des composants optodlectroni-

ques comme les lasers ou les ddtecteurs basks sur l'InP, h des composants dlectroniques trks

rapides comme les MESFET dont la technologie sur GaAs est bien 6tablie et qui sont

actuellement plus performants que sur InP. La croissance de GaAs sur InP a dt6 r6alisde aussi

bien par OMCVD [1-5] que par MBE [6, 7] en d6pit de l'dcart des paramktres de maille entre

les deux matdriaux (3, 8 9b) et de la diffdrence de leurs coefficients de dilatation thermique qui
sont sources de ddfauts lindaires et plans, ndfastes aux perfornlances 61ectroniques du

composant. Avec les deux m6thodes il est ndcessaire de proc6der en deux 6tapes. La prem16re
est l'h6t6ro6pitaxie d'une couche mince GaAs/InP h basse temp6rature, la deuxi~me est

l'homodpitaxie GaAs/GaAs k une temp6rature relativement plus 61evde conduisant h une



288 JOURNAL DE PHYSIQUE III N° 3

couche de quelques microns d'dpaisseur. Comme les conditions de croissance de couches de

GaAs de bonne qualitd en homodpitaxie sont bien maitrisdes, il est clair qu'une couche de

bonne qualitd cristalline ne sera obtenue que si la premibre dtape est bien comprise et bien

contr61de. Les diffdrents travaux sur ce type d'hdtdrostructure ne traitent que trbs bribvement

cette dtape [3, 4].

Le but de cette dtude sera donc de ddterrniner les meilleures conditions pour obtenir une

prdcouche optimale.

2. Conditions expkrimentales.

Les couches de GaAs ont dtd dpitaxides dans un rdacteur vertical opdrant h la pression
atmosphdrique. Le transport de l'arsine pure et du trimethylgallium est assurd par de

l'hydrogbne purifid h travers du palladium. Des substrats (001) d'InP dits
«

prdt h l'emploi
» et

n'ayant subi aucune prdparation pr6alable ont 6td utilisds [9]. Ne disposant pas de phosphine,
l'oxyde natif a dtd enlevd par chauffage h 450 °C sous arsine.

Nous avons dtudid deux sdries d'dchantillons avec des couches de GaAs de 65, 150 et 550 A

d'dpaisseur; ddposdes h 450°C. Cette tempdrature permet d'dviter la ddsorption du

phosphore qui ddgraderait la surface du substrat. Pour la premibre sdrie les couches n'ont subi

aucun traitement thermique, alors que pour la seconde elles ont dtd recuites pendant 5 mn

sous arsine h 700 °C, qui est la tempdrature optimale [9] pour la deuxidme (tape de la

croissance. Une couche dpaisse d'environ 4 ~Lm ayant subi les deux dtapes de la croissance a

dt6 6galement observ6e. Les substrats de tous ces 6chantillons sont ddsorientds de 2° par

rapport h la direction ii10) [1].

Pour cette Etude nous avons utilis6 un microscope 61ectronique JEOL 200 CX ayant une

r6solution point h point de 2,2A. Les 6chantillons observ6s en surface ont 6t6 amincis

m6caniquement par la face arri~re et achevds par une attaque chimique avec une solution h

5 fb de brome-mdthanol alors que ceux observds en coupe transverse ont dt6 pr6par6s par
clivage et amincissement m6canique puis ionique suivant les proc6dures usuelles.

3. Rksultats et discussion.

On commencera par pr6senter les r6sultats des observations des couches minces suivant la

direction de la croissance, ce qui permet de voir le taux de couverture du substrat, la

constitution et l'dvolution du rdseau de dislocations en fonction de l'dpaisseur et aprbs un

recuit h la tempdrature de croissance.

Les observations en haute r6solution suivant les deux directions (l10) nous apporterons
des renseignements comp16mentaires sur la nature et la r6partition des d6fauts ainsi que sur la

morphologie de la surface et de l'interface.

La figure la est une vue plane de la couche de 651 de GaAs d6posde1450 °C, prise en

condition de deux faisceaux (220). Les franges de Moird observdes sur tout l'dchantillon

montrent que le GaAs recouvre entibrement le substrat d'InP. Ces franges sont fortement

tourrnentdes par la pr6sence de ddfauts et de contraintes rdsiduelles. Ces ddfauts, visibles sur

les figures16 et lc sont constituds de fautes d'empilement, de dislocations de Lomer,

reconnaissables par l'association des deux demi-plans suppldmentaires reposant dans des

plans (ill), et de quelques dislocations parfaites k 60° caractdrisdes par un seul demi-plan
I I I ) suppl£mentaire.

Les observations en faisceaux faibles (g, 4 g) avec les rdflexions (220) et (210),
nous

permettent d'imager et de caractdriser ces dislocations par leurs extinctions relatives. Elles

forment un rdseau organis6 en deux familles orthogonales avec des vecteurs de Burgers



N° 3 DEBUT DE LA CROISSANCE DU GaAs/InP PAR OMCVD 289

a)

b)

C)

Fig. I. a) Image en champ clair en deux ondes (g
=

220) au voisinage de l'axe (00 Ii de la couche de

GaAs de 65 I d'6paisseur, ddposde h 450 °C sans recuit. Contraste de moird couvrant toute la surface

du substrat d'InP. b) et c) Images en haute r6solution de la mfime couche (651
sans recuit) suivant (es

axes 1110) et (l10).

la) Bright field image (g
=

220) near (00 Ii zone of the non annealed 65 I GaAs layer. Moird contrast

on the whole InP substrate surface. b) and c) High-resolution TEM images of the same sample of

figure la, viewed near (l10) and (lT0) zones.]

a/2 ii10) et a/2 (l10) (Figs. 2a et 2b). L'espacement moyen entre les lignes de dislocations

d£croft de 150 h
pour la couche de 65 h la plus mince sans recuit h 130 h

pour la couche de

550 h. Le recuit de ces couches sous tension, r£duit encore plus cet espacement qui approche,

saris l'atteindre, la valeur de lls h correspondant h une couche ent16rement relax£e. Les

mesures de DDX effectu£es par Azoulay et al. sur des couches de 2 ~ 3 ~Lm d'£paisseur
montrent la persistance d'une contrainte r£siduelle due h la diff£rence de coefficients de

dilatation therrnique des deux mat6riaux Ii, 8], celle-ci se traduit par une d6forrnation de

maille
s =

0,57 x lo ~.
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a> b)

Fig. 2. a) et b) Images en champ faible (g, 4 g) avec (es r6flexions (220) et (220) de la couche de

150i de GaAs recuite, montrant un rdseau de dislocations de Lomer organisd en deux families

orthogonales.

la) and b) Weak beam images (g, 4 g) with (220) and (220) reflexions of the annealed 150 h GaAs

layer showing a Lomer dislocation network organised in two orthogonal families lying in ii10) and

(l10) directions.]

Un d£calage entre les lignes de dislocations de 50 fb du pas du r£seau est parfois observ£

(Figs. 2a et 2b). II est associ£ h la pr£sence de dislocations h 60° [10] dent la composante coin

du vecteur de Burgers, efficace pour l'accommodation du d£saccord de paramktre est £gale h

la moiti£ de celle des dislocations de Lomer. Ces dislocations h 60° sent parfois dissoc16es et

une des partielles initie h partir de l'interface les fautes d'empilement.
L'examen en coupe transverse de la couche de 150 h montre que la d£sorientation du

substrat n'influe pas sur la r£partition des fautes d'empilement. Leur densit£ est pratiquement
£quivalente suivant les deux directions (l10) (Figs. 3a et 3b); elle diminue lorsque

~ ".W~'7> - ~+M,'
# ~' '~-'

l

lnP

'

o

~~

,

~~~~

a)

lnP

b)

Fig. 3. a) et b) Images en champ sombre (g
=

200) suivant les directions ii10) et l10)
en zones

6paisses de la couche de 150i de GaAs non recuite. Equivalence de la r6partition des fautes

d'empilement.

[a) and b) (200) Dark field images of the non annealed 150 I GaAs film. The same planar defects

density in (l10) and (lT0) directions.]
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l'6paisseur augmente et aprds recuit mais l'6tat de surface parallklement se d£grade. En effet,

les couches minces de 651 (Figs. lb et lc) et 150 h (Figs. 4a et 4b) ant des surfaces assez

lisses atom que celle de 5501 (Fig. 5) est plus rugueuse et ne peut donc servir h la croissance

d'une couche ult£rieure. Les diff£rentes observations en haute r£solution nous ant permis de

relever une bonne d£finition de l'interface indiquant une entikre d£sorption de l'oxyde natif.

&)

b)

Fig. 4. a) et b) Images en haute r6solution suivant (es directions ii10) et (lT0) de rdgions sans

ddfauts plans de la couche de 150h de GaAs recuite. Les fldches indiquent (es demi-plans
suppldmentaires.

la) and b) HRTEM image of 150 h GaAs annealed film viewed in (11 0) and (110) directions showing

thin regions without planar defects. The extra half planes due to dislocations are indicated by arrows.]

Ces r£sultats contrastent fortement avec ceux que nous avons observ6 sur des pr6couches
de GaAs/Si [I ii- Pour une mdme d6sorientation et bien que la croissance ait eu lieu h une

temp6rature inf6rieure (400 °C), le substrat n'est couvert que partiellement par des ilots 6tir6s

suivant la direction (l10). Ces ilots pr6sentaient une plus forte densit6 de fautes

d'empilement suivant la direction 1110). Vannufel et al. [12] ant pu £laborer des pr£couches
de GaAs de 451 d'£paisseur, bidimensionnelles continues; mais observaient la mtme
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Fig. 5. Image en haute rdsolution suivant la direction 1110) de la couche de 550 I de GaAs non

recuite.

[HRTEM cross section of the non annealed 550 I GaAs thick layer.]

anisotropie de r£partition des fautes d'empilement. Cette diff£fence est associ£e aux bards de

marches qui formeraient des obstacles h une croissance tat£rate cr£ant ainsi des sites de

nucl£ation r£gul16rement espac£s.
Pour notre systkme GaAs/lnP, l'influence de la d£sorientation des substrats sur la qualitd

des couches a £t£ £tudi£ par Azoulay et al. [I]. Une I£gkre diminution de la largeur h mi-

hauteur du pic (004) de DDX a dt6 relev£e pour les substrats d£sorient£s de 2° par rapport h

(l10), sur les substrats d'orientation directe (001) et d£sorient£s de 2° par rapport h

ill I) les vaJeurs sent du mtme ordre. L'isotropie de rdpartition des fautes d'empilement
suivant les directions (110), leur espacement de 13 nm pour la couche la plus mince atom que

la distance entre les bards de marches biatomiques est de 8 nm et l'dvolution de leur densit£ ;

nous portent ~ croire que la nucldation de ces fautes d'empilement se fait au tout d£but de la

Fig. 6. Coupe transverse d'une couche complbte de 4 ~m de GaAs.

[TEM cross section of 4 ~m GaAs thick layer.]
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croissance probablement par la coalescence d'une trks forte densit6 d'ilots telle que le

recouvrement du substrat ait lieu trds t0t. Ces riots de trbs faibles tailles seraient r6partis sur

les terrasses indiff£remment suivant les deux directions 1110). On pense qu'il est possible
d'obtenir une couverture totale du substrat pour des couches encore plus minces ce qui nous

permettrait atom de d£terminer le mode de croissance exact ainsi que le m£canisme de

nucl£ation des d£fauts.

4, Conclusion.

Une couverture totale du substrat d'InP peut ttre obtenue pour une couche de 6,5 nm

d'£paisseur par OMCVD h 450 °C. La densit£ et la nature des d£fauts est la mtme pour les

deux directions 1110) malgr£ une d£sorientation de la surface du substrat par rapport h l'une

d'entre elles. Lorsque I'£paisseur de la couche augmente et aprks recuit, la densit£ de d£fauts

diminue mais la rugosit6 de la surface augmente. Une pr£couche de l'ordre de 150h

d'dpaisseur nous semble rdaliser un bon compromis entre la couverture du substrat, une faible

densit£ de d£fauts et une bonne morphologie de la surface. Des couches compldtes de 4 ~Lm

d'6paisseur qui avaient £t£ £labor£es avec une pr6couche de 200 h
et n'ayant subi aucun

traitement thermique pr6sentent h la surface une densit6 de dislocations de 3 x
llf cm~~

(Fig. 6). Cette densit6 est parmi les meilleures de celles rapport6es dans la litt6rature pour la

mdme h6t6rostructure [2, 5].
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