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OZET

MOROTESI BOLGEDE ISIK YAYAN DIYOT YAPILARININ (UV-LED)
BUYUTULMESI VE KARAKTERIZASYONU

Baris BULUT

Doktora Tezi
Fizik Anabilim Dal
Damisman: Prof. Dr. Sezai ELAGOZ
2021, 154+xix sayfa

Mordtesi bolgede 151k yayan diyotlar, su aritma, biyolojik analiz, algilama, yiiksek optik
depolama, beyaz 1s1k aydinlatma, UV kiirleme/kaplama, sterilizasyon gibi bir¢ok alanda
kullanilmaktadir. Mordtesi bolgede calisan yariiletken tabanli LED’lerin emisyonlari
UVA (400-320 nm), UVB (320-280 nm) ve UVC (280-210 nm) spektral araliginda
cesitli kullanim amaclarina gore ayarlanabilir. Mordtesi bolgede 151k yayan diyot (UV-
LED) yapisi, temel olarak 1s1gm ciktigi aktif bolgeyi olusturan ¢oklu kuantum kuyu
(MQW), bu bolgeye elektron ve desik enjeksiyonunu saglayan n-tipi ve p-tipi
yariiletken malzemelerinin epitaksiyel olarak biiyiitiilmesiyle olusur. Ayrica, III-Nitriir
malzemelerinin kiilce yapida elde edilememesinden dolayr biyiitme farkli bir
elementel/molekiiler alttas {izerine AIN, GaN veya AlxGaixN tampon tabaklar

blytitiilerek gerceklestirilir.

Bu tezde, MOCVD (Metal Organik Kimyasal Buhar Biriktirme) sistemi ile c-diizlemine
sahip Al2Os3 alttag iizerine biiyiitilen UV-LED yapisin1 olusturan her bir tabakanin
biliylitme sorunlari ve bu sorunlarin ¢oziimleri arastirilmistir. Safir alttas tizerine
biiyiitilen UV-LED tabakalarinin arasinda tampon gorevi goéren kalin AlGaN
tabakasinin catlaksiz ve yiiksek kristal kalitede biiyiitiilmesi ig¢in sunulan ¢dziim

Onerileri, bu tezin 6zgiinliiglinli ortaya ¢ikarmistir.

Anahtar kelimeler: UV-LED, AIN, AlGaN, MOCVD, Heteroepitaksi
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ABSTRACT

GROWTH AND CHARACTERIZATION OF ULTRAVIOLET LIGHT
EMITTING DIODE (UV-LED)

Barnis BULUT

PhD Thesis
Departman of Physics
Supervisor: Prof. Dr. Sezai ELAGOZ
2022, 154+xix pages

Light emitting diodes, operating in the ultraviolet region, are used in many fields such
as water treatment, biological analysis, sensing, high optical storage, white light
illumination, UV curing/coating, sterilization. Emission of LEDs which is operating in
the ultraviolet region can be adjusted for various purposes in the UVA (400-320 nm),
UVB (320-280 nm) and UVC (280-210 nm) spectral ranges. The light-emitting diode
(UV-LED) structure in the ultraviolet region is obtained by epitaxial growth of
semiconductor materials. The UV-LED structure consists of multiple quantum wells
that form the active region from which the light comes out, n-type and p-type
semiconductor materials that provide electron and hole injection. In addition to, Due to
the fact that 111-Nitride materials cannot be grown homomorphically, growth is achieved
by growing AIN, GaN or AlxGal-xN buffer layers on a different elemental/molecular
substrate.

In this thesis, the growth problems of each region forming the UV-LED structure grown
on a c-plane Al203 substrate with the MOCVD (Metal Organic Chemical Vapor
Deposition) system and the solutions to these problems were investigated. The solutions
presented for the crack-free and high crystal quality growth of the thick AlGaN layer,
which acts as a buffer between the UV-LED layers grown on the sapphire substrate,

revealed the originality of this thesis.

Key Words: UV-LED, AIN, AlGaN, MOCVD, Heteroepitaxy
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1 GIRIS

I11-Nitriirler lizerinde yapilan arastirmalar ve gelismeler, silikon ve diger III-V tabanl
geleneksel yariiletken malzemelerden daha hizli ivme kazanmistir. Bunun arkasinda
yatan sebep, IlI-Nitriir kristallerinin kiilge yapidaki iiretiminin, silikon ve diger III-V
tabanli malzemelerin liretimine kiyasla daha zor olmasidir. AIN, InN, GaN ve bunlarin
bilesenlerinin son otuz yila kadar cihaz tiretimi igin yeterli kalite elde edilememesi
nedeniyle 1lI-Nitriir malzemeler ile yariiletken tabanli goriniir 151k spektrumunda
bulunan yesil, mavi ve mor 151k yayan diyotlar (LED) ve lazer diyotlar (LD)
tiretilemedi. LED ve LD’lar icin III-Nitriirler iiretime uygun dogrudan enerji bandina
sahip olmasina ragmen, uygun orgii uyumlu alttas eksikligi ve kiilce yapida iiretilme
zorlugu nedeniyle aragtirmalar siirliydi. GaN ve onun {iglii alasimlar1 InGaN ve AlGaN
lizerine uzun siireli arastirmalardan sonra, diisiik sicaklikta ¢ekirdeklenme katmani
kullanarak yiiksek kaliteli tek kristal materyallerin biiyiitiilmesini saglayan deneysel
prosediirler gelistirilmistir. Bu gelismeden kisa siire sonra, p-tipi GaN’nin yliksek
aktivasyon enerjisi nedeniyle elde edilememe sikintisi, magnezyum katkili GaN
katmanini diisiik enerjili elektron 1siimina maruz birakilarak ¢ozildi (Amano H. ,
1989). Magnezyum katkilanarak elde edilen p-GaN tabakasinda biiylitme esnasinda
Mg-H komplekslerinin olustugu teorik olarak belirlendi ve bu nedenle termal
tavlamani, Mg-H baglarim1 koparmak icin p-GaN’nin aktivasyonunda daha etkili bir
yontem oldugu goriildii. Bu iki gelisme, menekse / mavi / yesil / beyaz LED'lerin ve
mor lazer diyotlarin gelisiminde muazzam bir biiylime, hizli bir ilerleme dénemini
baslatti. AllnGaP tabanli kirmizi1 ve sar1 LED'ler mevcut oldugundan, yari iletken
kaynaklar kullanilarak elde edilebilen renk spektrumu bdylelikle tamamlandi. Goriiniir
bolgede 151k yayan diyot teknolojisi genis bir pazar olup neredeyse %100’e dayanan dis
kuantum verimleri nedeniyle giderek olgunluga ulasmaktadir ve birgok arastirma grubu
calisma odagin1 daha kisa dalgaboylu cihazlarin iiretimine ¢evirmektedir. Bu ilginin
nedeni, diisik ve orta basingli civa lambalari gibi geleneksel UV kaynaklarla
karsilagtirildiginda, yariiletken tabanli UV-LED'ler bir¢ok avantaj sunmasidir. UV-
LED'ler son derece saglam, kompakt, cevre dostu ve uzun Omiirliidiir. Ayrica 1sinma
problemi yoktur ve daha hizli bir sekilde agilip kapatilabilirler. Bu benzersiz 6zellikler,
geleneksel UV kaynaklan ile gerceklestirilemeyen bir dizi yeni uygulama ig¢in UV-



LED'leri anahtar saglayan bir bilesen olarak tanimlamaktadir. Ornegin, UV-LED'leri
hizli acip kapatabilme yetenegi, sistemin hassasiyetini 6nemli Olgiide artirabilecek
gelismis Olgiim algilama algoritmalarina ve daha hassas gaz algilama kalibrasyonlarini
saglayabilecektir. UV-LED'ler, kolayca elektronik olarak kontrol edilebilen DC voltajda
calisir, dolayisiyla gerekli olan UV radyasyon dozu uygulanan voltaj degistirilerek
ayarlanabilir.

UV-LED’lerin uygulama alanlar1 ve gliniimiize kadar yapilan caligmalarda elde edilen
151k ¢ikis giiclerinin degisimi Sekil 1-1'de verilmistir. Aktif bolgesi InxGaixN, GaN,
AlxInyGaixyN, AlxGaixN yapilariyla olusturulan 400-320 nm spektral araligt UV-A
bolgesi olarak adlandirilir. Bu bolgedeki dnemli uygulama alanlar1 arasinda 3D baski,
UV kiirleme kan gazi analizi gibi tibbi alanlar, litografi, kimlik kartlar1 ve banknotlarda
giivenlik 6zelliklerinin saptanmasi gibi uygulamalar bulunur. Aktif bolgesi g¢esitli Al
alasim oranina sahip AlxGai-xN yapilartyla olusturulan 320-280 nm spektral araligi1 UV-
B bolgesi olarak adlandirilir. Bu bolgedeki anahtar uygulamalar, fototerapi ve bitki
biliylitme aydinlatmasidir. Aktif bolgesi yiiksek Al alasim oranina sahip AlxGaixN
yapilariyla olusturulan 280-210 nm spektral araligi UV-C bolgesi olarak adlandirilir.
Bu bolgedeki uygulamalar, atik su aritim1 ve geri doniisiimii, tibbi ekipman ve gidalarin
dezenfekte edilmesidir. Ayrica, pek ¢ok gazin (6rn. SOz, NOx, NH3) bu spektral
bolgelerde emilim sergilemesinden dolayr gaz algilama dedektorlerinde kullanilir.

UVC-LED'ler ayn1 zamanda kisa mesafe gizli taktiksel haberlesme i¢in de kullanilabilir.
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Dalgaboyu (nm)
Sekil 1-1 Cesitli dalgaboylarinda UV-LED’lerin uygulama alanlar1 ve gliniimiize kadar
yapilan, ¢esitli 151k ¢ikis giiciinde ve dalgaboyunda UV-LED’ledler (Kai
Ding, 2017)



Yariiletken tabanli mavi ve beyaz isiklarin basarili gelisminden sonra 1s1k yayan
diyotlarin bilgi ve tecriibeleri, morétesi (ultraviyole, UV) bdlgedeki LED'leri
gelistirmek i¢in kullanilmaktadir. Daha kisa dalgaboylarinda emisyon elde etmek icin
GaN, InGaN yerine genis yasak enerji araligima sahip AlGaN, AllnGaN veya AlInN
bilesikleri kullanilir. Ancak, daha derin bir emisyon dalgaboyu i¢in kullanilan
aliminyum TUg¢lii veya dortlii bilesikleri cihaz yapiminda yeni yapisal, katkilama ve
kontak problemleri getirmektedir ve bu durum kuantum verimliliginde diisiise neden
olmaktadir. Diinya genelinde bir¢ok arastirma grubu UV-LED'lerinin gelistirilmesinde
aktiftir ve birgok start-up sirketi aragtirma sonuglarini cihaz yapiminda kullanmaktadir.
Mordétesi  bolgede 151k yayan LED'ler UV-A bdlgesinde endiistriyel Olcekte
iiretilmektedir. Bununla birlikte, birkag sirket tarafindan, UV-B LED'leri su anda sadece
ticari olarak sunulmaktadir. Cesitli arastirma gruplar1 1999 yillinda 360 nm’nin altinda
AlGaN tabanli UV-LED’lerin arastirmalarina basladi (J. Han, 1999). Giiney Carolina
Universitesinde 2004 yilinda ilk 250-280 nm dalgaboyu araliginda AlGaN tabanli UV-
C bolgesindeki LED'lerin gelistirildigi agikland1 (Wenhong Sun, 2004) (V. Adivarahan,
2004) (V. Adivarahan S. W., 2004). ABD’de, DARPA’nin (Defense Advanced
Research Projects Agency) Yariiletken Ultraviyole Optik Kaynaklar (SUVOS)
programui tarafindan derin morétesi bolgedeki 1sik kaynaklar ile ilgili projesi yiiriitiildii.
Yoshitaka Taniyasu ve arkadaslar1 tarafindan 2006 yilinda AIN aktif bolgesine sahip
litaretiirdeki yariiletken tabanli en kisa dalga boylu (210 nm) LED sonugcalar
yayimlanmistir (Yoshitaka Taniyasu, 2006).

I11-Nitriir biiyiitmelerinde alttas olarak kullanilabilecek ve benzer ozellikler gdsteren
AIN, InN ve GaN kristallerinin ucuz ve kolay bir bigcimde ticari Olgekte
uretilememesinden dolay1 arastirmacilarin ¢ogu III-N tabanli cihaz yapiminda yabanci
bir alttas lizerine yonelmislerdir. Bu yiizden, III-N materyallerin biiyiitiilmesi
cogunlukla heteroepitaksiyel teknige dayanmaktadir. Heteroepitakside, bilyiitiilen film
ile alttag arasindaki 6rgii uyumsuzlugu, esas olarak yigma faylarinin (stacking faults) ve
“threading dislocations-TDs” olarak adlandirilan iplik kusurlarinin olusumuna neden
olur (O. Reentila, 2008). Buna ek olarak, biiyliyen film ve alttas arasindaki termal
genlesme katsayisindaki fark, biiyiiyen filmde ¢atlak olusumuna sebep olabilir. Alttag
seciminde dikkat edilmesi gereken hususlar; alttasin fiyati, Orgii parametreleri
arasindaki farklar, kimyasal ve fiziksel karakteristikler, yiizey ozellikleri, termal ve

elektriksel Ozellikler gibi epitaksiyel tabakanin kristal kalitesini onemli derecede
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etkileyecek unsurlar olarak siralayabiliriz (Altuntag, 2017). Yiiksek kaliteli bir
malzemenin epitaksiyel olarak biyiitilmesi, verimli optoelektronik cihazlarin
gelistirilmesi i¢in en 6nemli unsurdur. Ciinkii catlaklar, dislokasyonlar ve istenmeden
dahil edilen safsizlik atomlar1 gibi kusurlar, yasak enerji bolgesinin i¢inde veya disinda
kusur durumlan ireterek enerji kaybina neden olabilir. Safir (Al203) ile GaN
aralarindaki 6rgli uyumsuzluguna ve biiyiik termal genlesme katsayilar1 farkina ragmen
GaN’ 1n epitaksiyel olarak biiyiitiilmesinde alttag olarak en ¢ok kullanilan malzemedir.
Fakat GaN ve safir arasinda 6rgii uyumsuzlugu ve zayif termal iletkenligi nedeniyle
biiyiitme esnasinda kusurlar ve kirilmalar meydana gelmektedir. Bu nedenle GaN’in
kristal kalitesini gelistirecek bircok atilimlar yapilmigtir. Bunlar arasinda en
onemlilerinden birisi, Akasaki ve grubunun 1986 yilindaki MOCVD ile safir alttas
lizerine Oncelikle diisiik sicaklikta AIN ara tabaka biiyiitillerek, devaminda yiiksek
sicaklikta GaN tabakasinin biyiitiildigi ¢alismadir (H. Amano, 1986). Bu ¢aligmada
biiyiitillen tampon tabakanin alttas ile GaN tabakasi arasindaki arayiizey serbest
enerjisini diislirdiigli ve bu sayede daha az piiriizlii bir arayilizey ve daha kaliteli GaN
kristalinin biiyiitiildiigli ortaya koyulmustur. Nakamura ve grubu daha sonra GaN kristal
kalitesini iyilestirmek ic¢in diisilk sicaklikta GaN ara tabakasi biiyiitmislerdir
(Nakamura, 1991). AIN biiyiitmelerinde yine yaygin olarak safir alttag kullanilmaktadir.
Heteroepitaksi nedeniyle AIN biiyilitmelerinde GaN gibi benzer sikintilara ek olarak Al
adatomlarii diigiik yilizey hareketliligi nedeniyle yiizey hareketliligini artiracak yeni
yontemler gelistirilmistir. Bu yontemlerden biri, Go¢ Arttirig1 Bliyiitme (Migration
Enhanced Epitaxy, MEMOCVD), bu biiyiitme rejiminde V grubu i¢in kullanilan NH3
kaynagi acilip kapatilarak Al gogilinlin arttif1 goriilmiistiir. Bu nedenle, bu yontem
yiiksek kaliteli AIN elde etmek i¢in etkilidir. Ayrica, reaktdor ortaminda Al fazlaligy,
biiyiime kosullarin1 koruyarak Al'den N'ye polarite inversiyonunu bastirmak i¢in gerekli
olan kararli Al (+c) polaritesinin elde edilmesi i¢in etkilidir (H. Hirayama, 2007). Diger
bir yontem, Atiml1 Atomik Tabaka Biiyiitmesi (Pulsed Atomic Layer Epitaxy, PALE),
Il grubu TMAI ve V grubu NHz arasindaki paristik reaksiyonlar Al atomlarimin yiizey
gociinii ekstra diisiiriir. Bu nedenle III ve V kaynaklar1 ayri ayr1 gonderilerek gaz
fazindaki reaksiyonlar bastirilir ve Al atomlarinin gogt artar. (L.W. Sang, 2008).
Yiiksek Sicaklikta Biiyiitme (High Temperature Growth), yiiksek sicaklik nedeniyle
yiiksek enerjili Al atomlarinin yiizey difiizyon uzunlugu artacaktir (F. Brunner). Bu
yontemle atomik olarak diizgiin bir ylizey elde edilebilmesine karsin yiiksek sicakligin

getirdigi dezavantajlar (1300 °C tizerinedeki sicakliklarda biiylitme yapabilmek igin 6zel
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reaktor dizayni, yiiksek sicaklikta safsizlik atomlarinin tepkimeye girme olasiliklarinin
artmas1 gibi) sunmaktadir. Ozellikle kirilma olusumunu engellemek igin kullanilan
diger bir yontem, 3 Boyutlu Yanal Biiyiitme (Lateral Epitaxy Overgrowth),
desenlendirilmis safir alttas tizerine biiylitmelerde baslangi¢c olarak adalar seklinde
biliylime rejimi gerceklesir. Daha sonra bu adalar birleserek tabaka tabaka biliylimeye
devam eder. Kolonlar arasindaki bosluklar gerilme stresini azaltacag i¢in nihai olarak
soguma esnasinda kirilmalar gézlemlenmemektedir. Ayrica, desenlendirilmis safir alttas
kullanilarak yapilan AIN tabakalarinin 3D yanal biyiitiilmesinin dislokasyon
yogunlugunu azaltmak i¢in de uygun bir yontem oldugu goriilmiistiir. Fakat bu
yontemde, ada birlesmesi olduk¢a uzun siirede gergeklestiginden (yaklasik 4 um
kalinlikli), fazla kaynak tiikketimi ve zamansal olarak dezavantaj sunmaktadir. Yine
kirilma olusumunu engellemek icin kullanilan bir yontem olan Coklu Biiyiime Modu
(Multi Growth Mode), baslangicta olusan tanecik (grain) biyiikligiiniin V/III orani
asamal1 olarak degistirilerek daha blyiik oldugu goriilmistir. Bu durumda kiigiik
taneciklere oranla biiyiikk taneciklerin alttas ile AIN tabakas1 arasindaki Orgii
uyumsuzlugunu minimize ederek gerilme stresinin azaltilmasi sonucunda termal
genlesme katsayr farkindan dolayr kirilmalarin bastirildign gosterilmistir (N. Okada,
2007).

_Lntad_ e p-tipi tabakadan UV Emilimi
p-GaN }o » Dusuk Isik Cikis Verimi (LEE)
- e Duslk p-tipi katkilama
p-AlGaN ° > Diisiik Enjekte Verimi (IE)
EBL e  Gicli Kuantum Stark Etkisi
Fo > Diusuk ic Kuantum Verimi
(IQE) ve Isik Cikis Verimi (LEE)
Lz n-contact e Diusuk kristal kalite bu nedenle cihaz
n-AlGaN ° performasinda disik 1s1 yayilimi
> Disiik i¢c Kuantum Verimi
(IQE)
\ Tampon Tabaka e Gerilmelerden kaynakli diistiik akim
dagilimi
> Disiik i¢ Kuantum Verimi
(IQE)

Sekil 1-2 UV-LED yapisinin sematik gosterimi ve yapida olusan sorunlar

Sekil 1-2°de goriildiigii lizere tipik olarak bir UV-LED yapis1 2,5 um kalinlikli ve
bliyiitiilecek olan UV-LED’in dalga boyuna bagh olarak AIN (< 360 nm) veya GaN (>
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360 nm) tampon tabakasi, 2 um kalinliginda Si katkili AlGaN elektron enjeksiyon
tabakasi, devaminda aktif bolgeyi olusturan 3 tekrarli yaklasik olarak kuantum kuyu
kalinlig1 1,5 nm, kuantum bariyer kalinligi 7 nm olan multi kuantum kuyu bolgesi, 10
nm kalinhiginda p-AlGaN elektron kagisim1 engelleyen tabaka (Electron Blocking
Layer,EBL), yaklasik 15 nm kalinliginda Mg katkili AlGaN p-tabakasi ve son olarak
100 nm kalinliginda Mg katkili GaN kontak tabakasindan olusur. Yiiksek kaliteli n-
AlGaN tabakalarimin biiyiimesi, n-AlGaN ve tampon tabaka arasindaki orgi
uyumsuzlugu nedeniyle zordur. n-AlGaN epitaksiyal tabakasi hem elektronlarin enjekte
edildigi bolge olup hem de 15181n ¢iktig1 bolgeyi (aktif bolge) olusturan katmana tampon
gorevi gormektedir. Dolayisiyla n-AlGaN tabakasinda olusan stres ve kusurlar bu aktif
bolgeyi olusturan tabakaya yanstyacaktir. Bu durumda radyal olmayan rekombinasyon
merkezleri olusacak ve i¢ kuantum veriminde ciddi dl¢iide diisiis meydana gelecektir.
Yiiksek elektron enjekte edilmesi i¢in epitaksiyal tabaka kalinliginin fazla olmasi
gerekmektedir. Tabaka kalinlig1 arttik¢a gerilme artmaktadir ve gerilimi gevsetmek igin
epitaksiyal tabakanin yilizeyinde catlaklar baglamaktadir. Catlaklara ek olarak, atomik
bosluklar baska bir stres gevseme yoludur. Bu durumda biiyiitiilen AIGaN epitaksiyel
tabakalarmin kusur yogunlugu 10*° cm mertebesinden daha yiiksek olmaktadir. Ayrica
bu durumun getirdigi sebepten dolay: yiizeyde akim dagilimi zayiftir (Y.A. Xi, 2007).
2002 yilinda Zhang ve arkadaslar1 (J. P. Zhang, 2002), tampon tabaka ve AlGaN
tabakas1 arasina bir gecis AIN / AlxGaixN siiperorgli (superlattice) tabakasi
eklendiginde stresin azaldigini gostermislerdir.

Aktif bolgenin optimizasyonu, i¢ kuantum verimliligini (IQE) arttirmanin bir yoludur.
Amag, radyasyonlu rekombinasyon olayini arttirmak i¢in kuantum kuyularindaki (QWs)
tastyict hapsini arttirmaktir. Bariyer yiiksekligi-genisligi ve bir elektron engelleme
tabakasinin (Elektron Blocking Layer, EBL) ve desik engelleme tabaksinin (Hole
Blocking Layer, HBL) ytiiksekligi-genisligi, IQE iizerinde giiglii bir etkisi olmasi
beklenir. Kuantum Stark Etkisi (QCSE) olarak bilinen elektron ve desik dalga
fonksiyonlarinin ayrilmasi olay1 i¢ kuantum verimini azaltan bir olaydir. Clinkd, aktif
bolgedeki tastyici dalga fonksiyonlarinin Ortlismesinde bir azalmaya neden olur ve
dolayisiyla elektron-desik birlesme olasiligi azalir (Tim Kolbe, 2010). Hirayama ve
arkadaslar1 (Hideki Hirayama, 2002), kuantum kuyu kalinliklarinin artmasiyla kuantum
stark etkisinin arttigini gézlemlemistir. Bu nedenle optimum UV LED'ler i¢in kuantum

kuyu kalinligiin kabaca 1,5 ile 2,5 nm arasinda oldugunu bildirmistir.



UV-LED’ler i¢in yeterince yiiksek desik konsantrasyonlarina sahip p tipi Al-zengin
(x>0.5) AlxGaixN alasimlarinin gelistirilmesi ¢ok Onemlidir. Caligmalar, p-tipi
katkilamanin iyilestirilmesinin, AlGaN tabanli UV-LED’lerin hem elektriksel hem de
optiksel o6zelliklerinin gelistirilmesi {lizerinde ©nemli bir etkiye sahip oldugunu
gostermistir (Jinchai Li, 2009). Fakat, Al-zengin AlGaN bilesiklerinde p-tipi elde
edilmesi hala biliylik zorluklardan biri olmaya devam etmektedir. [ll-Nitriir
teknolojisinde p-tipi katkilamanin zor olmasinin nedenleri: (i) Ill-nitritlerdeki alici
desiklerin diisiik ¢oziiniirliikleri (Gon Namkoong, 2000), (ii) dogal kusurlar nedeniyle,
verici benzeri kusurlarin ve/veya komplekslerin varligindan kaynaklanan giiclii kendi
kendini dengeleme etkisi (Neugebauer, 2004), ve (iii) AlxGai.xN'de Mg alic1 atomlarinin
160 meV'den (x=0), 500 meV'e (x=1) kadar yiiksek aktivasyon enerjisidir (Maki
Katsuragawa, 1998). Yakin zamandaki arastirmalar, 10%" cm™® mertebesinde desik
konsantrasyonun, Mg atomlarinin katildigr optimum bir pencere i¢cinde, Mg katkili
Alos5GaossN alasimi igin elde edilebildigini gostermistir (S.-R. Jeon, 2005). Aktif
bolgede elektron-desik birlesmesini arttirmak ic¢in desik konsantrasyonunu daha da
arttirmak gerekmektedir. Bu nedenle yiiksek katkili p-tipi malzemeler elde edebilmek
icin Mg delta doping (M. L. Nakarmi, 2003), superlattice doping (J. K. Kim, 2004) ve
alternatif co-doping (‘Yoshinobu Aoyagi, 2011)  gibi bir¢ok katkilama stratejisi
gelistirilerek  p-tipi AlGaN tabakasmmin delik konsantrasyonu iyilestirilmeye
calisgilmistir. Bu ¢abalar arasinda Mg-delta-doping’in, malzeme igerisinde olusan
diftizyonlarin Mg katkili tabakanin kendini dengelemesini ve desik konsantrasyonunu
arttirarak AlGaN'nin p-tipi iletimini iyilestirmek i¢in etkili bir yol oldugu kanitlanmistir.
Diger taraftan, p-AlGaN tabakasinin biiyiitiilmesi esnasinda indiyum (In) tepkimeye
sokularak, Indiyum’un Al ve/veya N bosluk kusurlarmin bastiriimasi nedeniyle Mg-
katkilt p-tipi AlGaN'de desik konsantrasyonunu arttirmak i¢in In kaynaginin etkili bir
materyal oldugu gosterilmistir (Yingda Chen, 2015). Fakat LED teknolojisinde verimi
daha da yukar1 c¢ekebilmek igin p-tipi tabaka hala daha fazla gelisme ihtiyag
duymaktadir.



2 DENEYSEL METOD VE KARAKTERIZASYON YONTEMLERI

2.1 Metalorganik Kimyasal Buhar Biriktirme Yontemi (MOCVD) ile Nitrit

Tabanh Materyallerin Biiyiitiilmesi

Son yillarda heteroepitaksi biiyiitme rejimine dayanan yariiletken tabanli cihazlarin
gelistirilmesi ve tretilmesinde metal-organik kimyasal buhar biriktirme (MOCVD)
sistemleri yaygin olarak kullanilmaktadir. Giiniimiizde seri iiretim igin kullanilan
MOCVD sistemlerinde, biiyiime hizi, katki seviyeleri ve tabakalar arast keskin
araylizler gibi biiylitme parametrelerin kontrol edilebilirligi muazzamdir. Bu 6zelliklerin
timii, yiiksek verimlerde caligabilen yariiletken tabanli cihazlari elde etmek igin
onemlidir. MOCVD, 1s1k yayan diyotlar (LED'ler), lazer diyotlar, giines pilleri ve
fotodetektorler, hetero-bipolar transistorleri (HBT'ler), yiiksek elektron mobilite
transistorleri (HEMT'ler) gibi GaN ve GaAs tabanli optoelektronik cihazlarin tiretimi
icin en popiiler sistem haline gelmistir. Metalorganik kimyasal buhar biriktirme
tekniginde buhar fazindaki metalorganik onciillerin (precursors) ve hidritlerin tastyici
gaz yardimi ile reaksiyon bdlmesine (reaktore) tasinarak cesitli kimyasal reaksiyonlar
sonucunda kat1 fazdaki alttas lizerine ince film halinde epitaksiyel olarak

biiyiitiilmesidir.

Metalorganik (veya organometalik) ve hidrit kaynaklar ile [11I-V yariiletken
bilesiklerinin biiyiitiilmesi ilk kez 1960°da Didchenko tarafindan gergeklestirilmistir
(Razeghi M. , 2010). Bu biiylitme deneyinde trimetilindiyum (TMIn) ve fosfin (PHz)
kullanilarak InP tabakasi elde edilmistir. Daha sonra 1970’lerde Manasevit birgok
metalorganik kaynaktan cesitli yariiletken bilesikler elde etmeyi basarmistir ve bu
teknige metalorganik kimyasal buhar biriktirme (Metal Organic Chemical Vapor
Deposition) adimi vermistir (Manasevit H. E., 1971). MOCVD, buhar faz epitaksinin
(VPE, CVD) gelismis halidir. VPE ile daha ziyade homoepitaksiyel biiyiitmeler
miimkiin iken bu teknik ile yiliksek kalitede heteroepitaksiyel biiyiitmeler yapilabilir.

2.1.1 Temel Prensibi

MOCVD sisteminin temel diyagrami Sekil 2-1’de gosterilmistir. Nitrit bazli cihazlar

icin tipik bliylitme basinci, malzeme Ozellikleri ve reaktdr tasariminin kisitlamalar
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nedeniyle 30 ila 1000 mbar araliginda olup throttle valve (kelebek valfi) ile egzoz
borusunun kesiti degistirilerek, reaktor basincini kontrol edilebilir. Tasiyic1 gazi
(hidrojen veya azot), grup III 6nciillerini ve grup V reaktif gazlarim1 kontrol eden ve
kanigtiran gaz karistirma bolgesinden gegerek reaktore gonderilir. Reaktérde bulunun
susceptor olarak adlandirilan alttag tutucu GaN tabakasini biiyiitme sicakligina dayanikli
SiC kapl grafit par¢adan olusur. Metal-organik (MO) onciiller bulundugu haznede sabit
buhar basincindadir ve tasiyic1 gaz tarafindan reaktore tasinir, taginan kaynaklar sicak
susceptor lizerinde bulunan alttas {izerine yaklasirken yavas yavas 1sinirlar ve ayrisirlar
(piroliz olay1). Susceptor, gaz dagiliminin asimetrigini engellemek admna biiylitme
sartlarinin ortalamasini alarak homojen bir biiylitme i¢in dondiiriiliir. Kullanilmayan
kaynak ve reaksiyon iriinleri pargacik filitresinden daha sonra scrubber sisteminden
gecirilerek zehirli kaynaklar tuzaklanir ve zararsiz olan atil gazlar egzozdan atilir.
MFC

NH3 Ho/N2 et ine Qven; *
! »—» Exhaust

QSOP Run Iine_|_Emﬂ1 U [
I - Reactor— Reactor

HQ;“NQ Vent line Q\/ent * Exhaust
i —] > | o

) Ead
| _ Runline _Qaun
Ho/N, MFC LQP : . |
— Reactor Particle Scrubbing
-OI T trap system
s Pc [ [
03 Bubbler Throttle | ] Vacuum
- valve pump

Gas blending system

Sekil 2-1 MOCVD sisteminin sematik diyagrami

Nitrit-MOCVD sisteminde tabakalar1 biiyiitmek i¢in kullanilan tipik grup III MO
onciileri: trimetilaliminyum (TMALI), trimetilindiyum (TMIn), trimetilgaliyum (TMGa)
ve trietilgaliyum (TEGa)’dur. Fakat TMGa buhar basinci, TEGa buhar basincindan
yaklasik 30 kat yiiksek olmasi nedeniyle az kaynak tiiketimi i¢in ¢cogunlukla TMGa
kaynagi kullanilir (STOCKMAN, 1994). Azot atomlar1 i¢in kullanilan kaynak genel
olarak amonyaktir (NH3). Amonyak, o6zellikle indiyum alagim igeren tabaka
biiyiitmelerinin diisiik biiylitme sicaklifinda giicli N-H bag1 nedeniyle diisiik piroliz
olma olasiligindan dolay1 ideal bir kaynak degildir. Ancak, yiiksek saflikta fiyatinin

uygun olmasi, ayrica diger kaynaklardan tretilen azot i¢in kullanilan kaynaklarin daha



toksik, yanici veya patlayict olmasi arastirmacilar: genel olarak azot atomlar1 i¢in NH3
kaynagina yonlendirir. Katk1 atomlar1 igin n-tipi katkilamada SiHs (silan) kaynagi ve p-
tipi katkilamada bis-cyclopentadienylmagnesium (Cp2Mg) kaynaklar1 kullanilir.

MOCVD sisteminde, kaynaklar reaktore tasinirken, bir elektronik kontrolor ve valfler
yoluyla kontrol edilerek dagitilir. Metalorganik kaynaklar, buhar basincini kontrol
etmek ve stabilize etmek icin sicakligl ayarlanabilen termal banyo i¢inde tutulurlar.
Tasiyic1 gaz (H2 veya N») kiitle akis kontroloriinden (MFC) istenilen miktar ayarlanarak
MO kabarciklandiricisina (bubbler) girer. MO kaynagina giren tasiyici gazin baloncuk
bicimindeki ¢eperine, buhar fazindaki MO kaynagi yapisir. Boylece kat1 veya sivi fazda
olan metalorganik kaynaklar haznenin disina tasinir. Baloncuktaki basing, bir basing
kontrolorii tarafindan kontrol edilir. 3D biiylitme modunda adalarin birlesmesini
belirleyen parametreleden biri III ve V akislarinin molar oranidir. Reaktdre gonderilen
kaynaginin molar akis orani, MO kaynaginin buhar basinci Pmo, kaynak basinct Pc ve

tastyici gaz akis miktart MFC Qs ile belirlenir.

[mol] B Qs[sccm] (21]
"0 tminl 55400 B Puo
mol | * Pr — Pyo

Reaktor ortamina taginacak gazin yeterli hizin1 saglamak igin, molar akig oranini
etkilemeyen bir baska itme (PUSH) MFC Qp vardir. Reaktor (run) hatt1 ve egzoz (vent)
hatti, biiyiime arayiiziinde keskin bir gecis olmasini saglamak i¢in kullanilir. Biiylime
asamast baglamadan Once, gazlarin stabilize olmast icin belli bir silire vent hatti
tizerinden gegirilerek egzoza dogru akitilir. Biiylime agamasina gegildiginde, pnomatik
vana run hattina doner ve reaktifler reaktore gonderilir. Reaktor / egzoz valfleri, gaz
anahtarlama geg¢isini kisaltmak i¢in reaktdre miimkiin oldugunca yakin yerlestirilir. Bu
hatlar arasindaki basing, valf degistirildikten sonra salinimin 6niine ge¢cmek i¢in ayn
seviyeye ayarlanir. MOCVD’deki bu reaktor tasarimi ile ¢ok keskin ara yiizeye sahip
cok ince superdrgii biiyiitmeleri yapilabilir (Demir, 2016).

Reaktor icerisindeki MO Onciilerinin molar akis orani, termal banyonun sicaklig
degistirilerek degistirilebilir. MO kaynaklarinin molar akis oranini1 belirlemek ve
kontrol etmek i¢in gaz konsantrasyonu belirleme sistemi (Epison) kullanilir (Sekil 2-2).
Epison, boru hattindaki MO Onciilerinini tasiyict gaz karigimi  igerisinde

konsantrasyonunu ultrasonik bir dalga gondererek hesaplar. Ultrasonik dalganin alicisi
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ve vericisi arasindaki seyahat zamani (At) ve mesafe (d) bilinirse dalganin hizi v
hesaplanabilir;
1
_d (]/RT)z 29
YSae T M [2-2]
Burada y gaz karisiminin 6z 1s1s1, R evrensel gaz sabiti (R=8,3143 JK'mol?l), T
hiicrenin sicakligi (K) ve M gaz karistmmin molekiiler agirhi§idir. Burada MO ve

tasiyici gazin olusturdugu spesifik bir gaz karisimi s6z konusu oldugundan;
Y=xYuo+ (A —x)yc ve M =xMy,+ (1—x)M, [2-3]

YmoVe My sirast ile MO onciilerinin 6z 1s1 ve molekiiler agirligidir. y. ve M, tasiyici
gazin sirasiyla 6z 1s1 ve molekiiler agirligidir. Bu esitliklerin ¢6ziilmesiyle MO
konsantrasyonu  belirlenir. Kapali dongii modu kullanilarak istenilen MO
konsantrasyonuna bagli olarak kaynak MFC’si Qs ve push MFC’si Qp’nin akis oranlari

arayliz tarafindan degistirilerek ayarlanabilir.

Thermal isolation package ~50°C
)

TMIn + N, Ultrasonic ‘
from bubbler em;tter Rectilver

— 4 A

.

t=t, + At

—_
1
e

N\

L
Q
1
d\

\

TMIn + N,
to reactor

@\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\m\\\\\\\\
\
RN

A\

Y

Sekil 2-2 Gaz konsantrasyonu izleme sistemi (Epison)

Epison ¢ogunlukla TMIn kaynaginda kullanilmaktadir. TMIn kaynag1 oda sicakliginda
katidir ve ¢ok diisitk buhar basincina sahiptir (17 °C’de yaklasik 0,85 Torr). TMIn
kaynaginin, buhar basincinin diisiik olmasi nedeniyle, reaktdr ortamina istenilen
diizeyde TMIn tasinmasi icin tastyici gaz yiiksek akis oranlarinda kullanilir. Bu durum,
TMIn'in molar akis oran1 doygunluga ulastiracak ve siiblimasyon orani yiizey alaninin

siirll olmasi nedeniyle yeterli buhar saglayamadigindan verimi giderek digiirecektir.
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TMIn ile ilgili diger bir konu, kaynak icerisinde gdzenekli yapidaki bazi bolgelerin
zamanla biiyliylip bir araya gelmesidir. Bu durum ylizey alaninin zamanla azalmasi ve
bunun sonucunda kaynagin verimliliginin zamanla diismesine neden olur. Bu nedenle,
reaktére giren TMIn konsantrasyonunu izlemek, In icerikli malzeme biiyiitmelerinde

oldukc¢a 6nemlidir (Razeghi, 1995).

2.1.2 Biiyiitme Mekanizmasi

MOCVD sisteminde gergeklestirilen GaN biiylitmesinin basitlestirilmis biiyiime
mekanizmasi Sekil 2-3’de gosterilmektedir. GaN tabanlt MOCVD reaktoriinde tastyici
gaz tiirleri H2 ve N2'dir ve biiyiitme esnasinda gaz ambiyansinin biiylik bir ¢ogunlugunu
tasiyict gazlar olusturur, ancak bazi durumlarda NHz’lin priloz olma olasilig1 diisiik
olmasi nedeniyle fraksiyonu % 50'ye kadar ¢ikabilir. MO Onciileri, alttag yiizeyine
ulasmak i¢in karistk gaz atmosferi boyunca yayilacaktir. Onciiler alttas yiizeyine
yaklastikea 1sinir ve ¢esitli tiirlere ayrigmaya baglar. MO tiirleri yiizeye ulastiktan sonra,
kristalde kendine en uygun alani bulana kadar yiizey tlizerinde yanal olarak yayilacaktir.
N-H bag kuvetini yiliksek olmasi nedeniyle, azot olas1 miktarini arttirmak adina, NH3
kaynagi reaktore fazla gonderilir. Bu nedenle biiylime hizi (bazi olasiliklar ihmal
edilerek) genellikle MO onciillerinin alttag yiizeyine gelme miktarina baghdir. Yiizey
reaksiyon kinetigi, MO onciillerinin buhar basincinin alttas yiizeyinde nerdeyse sifir
oldugu varsayilarak yiizey kinetiginin yeterince yiiksek oldugu disiiniiliir. Bu, gaz
fazindaki MO tiirlerinin alttag yiizeyinde rahat hareketini saglayacak ve tabaka
olusumunda yiiksek konsantrasyonlu bélgeden diisiik konsantrasyonlu bolgeye dogru
MOQO’den ayrilan 6ncii atom tiirleri {izerinde bir difiizyon kuvveti olusturacaktir (bu siire¢
adalar tlizerine tabakalarin yanal biiylimesini ve yanal biiyime sonucunda adalarin
yeniden birlesmesini saglar). MO Onciileri i¢in bir baska itici gii¢, yiiksek basingh
bolgeden (gaz girisi) diisiik basingli bolgeye (egzoz) dogru iten toplam reaktdr gazinin
tasinim giiciidiir. Gaz fazindaki kaynaklarin reaksiyona basladigi bolge sinir tabakasi
olarak bilinir. Sinir tabakasi, biiylitme basinci-sicakligi gibi parametreler ile genisler
veya daralir. Bu nedenle kaynaklarin alttaga ulagmadan 6nceki kimyasal reaksiyonun
gerceklestirdigi  bolgenin daraltacak veya genisletecek parametrelerin  etkisinin
incelenmesi Ozellikle heteroepitaksiyel biiyiitmelerde olduk¢a onemlidir (Zembutsu,
1987).
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I11-N grubu biiylitmeler i¢in genel reaksiyon bi¢imi;

RsM+NHsz < MN+3RH [2-4]

ile verilir. Burada, R metil (CH3) ya da etil (C2Hs) gibi alkil grubunu, M galyum (Ga),
aliminyum (Al) ya da indiyum (In) gibi Il grubu metalleri, N, azotu, H ise hidrojeni

temsil etmektedir.

Biiyiitme asamasinda gerceklesen ornek bir kimyasal reaksiyonun asagida adim adim

gosterilmektedir ;

1 Gaz fazindaki reaktiflerin tasiyici gaz ile alttas {izerine taginmasi.

2 Reaksiyon ortamina molekiillerin diftizyonu.

3 Alttag yiizeyi lizerinde adsorpsiyonu (molekillerin, temas ettikleri
yiizeydeki ¢ekme kuvvetlerine bagli olarak o yiizeyle birlesmesidir.).

4 Molekiillerin kristallesme bolgelerine gogii.

5 Kimyasal ayrigsma.

6 Yan {rlinlerin desorpsiyonu ve reaksiyon ortamindan difiizyon ve
konveksiyonu.

7 Yan firiinlerin reaktorden taginmasi.

Ga
Horizontal gaz aki§] — se—
%
[
{C':S)Sea @ ° ™ ., L L
Hs
oD o ° .4 Gaz
¢} CH, Faz1

Sinir
Tabakas1

Alttas
Yiizeyi

Atomik Adim Yiizey Reaksiyonlari, Difiizyon ve

Biiyiitme

Sekil 2-3 MOCVD ile GaN biiyilitmesinde ger¢eklesen biiyiitme mekanizmasi

Diisiik biiyiitme sicakliklarinda, biiyiime orani1 yiizey reaksiyonlari ile sinirlidir. Ornegin

GaN tabakasi, GaN ile safir arasindaki ara ylizey serbest enerjisini diisiirmek igin
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baslangigta yaklasik 500 °C biiyiitme sicakliklarinda gerilimsiz (strain relax) buyiitiiliir.
Biiyiitme sicakliginin artmasi ile ¢ekirdeklenme tabakasinin biiylime oran1t TMGa ve
NHs akislar1 ayn1 kalmasina ragmen artacaktir. Biliyiime sicakligi daha da arttirildigi
zaman, yiizey iizerinde reaksiyona giren tiirlerin diflizyon oranlarinin smirli olmasi

nedeniyle biiyiime oran1 doygunluga ulagir.

Nitrit epitaksiyel tabaklarin biiyiitiilmesinde kullanilan sicaklik ortalama tasinim rejimi

(mass transport regime) igerisindedir. Bu rejimde tabakanin biiylime oran1 (Li J. , 2019)

Yoo
Ry~pD (YMak - %) [2-5]
p=PTlve D=T7p1 [2-6]

Burada p gaz yogunlugu, D MO tiirlerinin difiizyon katsayisi, Yy, yiizey tizerindeki
maksimum MO konsantrasyonu, Yyze, yilizey lizerindeki MO konsantrasyonu, § sinir
tabakasinin genisligi, P reaktér basinct ve T gaz sicakligidir. Denklemlerden de
goriildiigl iizere basing gaz yogunlugu ile dogru orantili, difiizyon katsayisi ile ters
orantilidir. Dolayisiyla ortalama tasinim biiylime rejimi bdlgesinde, biiylime hiz
degisimi basingtan bagimsizdir. Biiylime oraninin reaktér basincina baglilign gaz
fazindaki Onciilerin paristik reaksiyonlarindan dolayidir. Gaz fazi reaksiyonlari i¢in
biiyiitme sartlar1 diizgiin ayarlanmadig taktirde basing arttirildiginda biiylime orani ve
numunenin yiizey morfolojisinde onemli bir degisim olur. Sicaklik daha da
arttirlldiginda biiylime orani; reaktor ¢eperlerine depolanmanin artmasi, tabaka iizerine
onciilerin diflizyonunun artmasi nedeniyle tutunamamasi ve numune yiizeyinden Oncii

tiirlerinin kusmasi gibi nedenlerden dolay: diiser.

Tablo 2-1IMOCVD sistemi ile ger¢eklesen biiylitme mekanizmas: lizerine gii¢lii bir
etkiye sahip olan azot (N2) ve Hidrojen (H) tasiyict gazlarinin 6nemli 6zellikleri Tablo
2-1’de Ozetlenmistir. Azot atomlarinin yogunlugu molekiiler agirligindan dolay:
hidrojen atomlariin yogunlugundan 14 kat fazladir. Reaktore gonderilen N2 gazi ayni
akis oranlarinda Hz tasiyici gazindan daha fazla akis momentumuna sahiptir.
Dolayisiyla, N2 gazi reaktor igerisinde en derin bdlgelere ulasir. Reynold sayist laminer
akigin, tlirbilanslt akiga oramidir. N2 gazinin Reynold sayisi, Hz gazminkinden daha
biiyliktiir. Bu nedenle N> gazinda, gaz dagilim gradyanti (jetting phenomenon) daha
belirgindir. H2 gazi, N2 gazindan daha fazla termal iletkenlige sahiptir. Bu durum, N2

gaz1 altinda biiyiitmelerde, N2 gazinin arttirilmastyla sicakligin azalmaya baslamasi ve
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bunun sonucunda MO gazlarinin daha ge¢ piroliz olmasina neden olur. N2, gaz
atmosferi boyunca MO tiirlerinin difiizyon katsayis1 Hz gazininkinden ¢ok daha
diistiktiir. Bu konunun anlasilmasi i¢in en iyi 6rnek InGaN tabakasinin biiyiitiilmesidir.
H> atomunun kiiclik atomik yaricapindan dolayr InGaN tabakasinin biiylitiilmesinde
indiyum igerigi, Hz gazmin In atomlarinin yapiya girmesini Onemli derecede
etkilediginden, yapidaki In alasim oram1 olduk¢a diisiiktiir. Bu nedenle InGaN
biiyiitmelerinde H» tasiyict gazi yerine N tasiyici gazi kullanilir. N2 atmosferinde
bliyiitiilen InGaN tabakasinin biiylime oran1 H2 atmosferi altinda biiyliyen GaN tabakasi
ile kiyaslandiginda, N2 atmosferinde MO tiirlerinin daha diisiik difiizyon katsayilarindan
dolay1 daha diisiiktiir.

Tablo 2-1 Hidrojen ve Azot kaynaklarinin gaz 6zelliklerinin karsilagtirilmasi

Ozellik Karsilastirma Biiyiitmeye Etkisi

Yogunluk p(N,)=14p(H,) N, daha yluksek akis
momentumuna sahiptir.

Reynolds Sayisi Re(N;)~8Re(H>) N, daha belirgin gaz dagilim
gradyantina sahiptir.

Termal iletkenlik T(N;)~0,1T(H;) N, MO o6nclilerini daha geg

ayristirir.
MO turlerinin D(N;)~0,2D(H;) N, atmosferindeki MO tureleri
difiizyonu daha distik diflizyon

katsayisindan dolayi daha diisik
blylme orani

Nitrit tabakalarin MOCVD sistemi ile biiyiitiillmesinde, biiyiitme basinci tipik olarak 30-
1000 mbar basing araliginda gergeklestirilir. Reaksiyon gazlarinin, gaz bulutu igerisinde
olmasi nedeniyle reaksiyon gazlarinin ortalama serbest yolu oldukca kisadir. Bu nedenle
reaksiyon gazlarinin, alttas yiizeyine ulasmadan Once aralarinda etkilesimleri kaginilmaz

olur.

M(CHzs)s ve NHz arasinda yaygin olarak kabul edilen gaz fazi reaksiyonu modeli
Creighton ve digerleri tarafindan onerilmistir (Zuo, 2012). Gaz fazinin piroliz olaymi ve
bunun sonucunda pargacik olusumu i¢in Sekil 2-4’de gazin tercih ettigi iki yol
gosterilmektedir. Bu modele gore, TMGa ve TMIn, metil gruplarinin ayrigmasinin
gerceklestigi, 10-100 arasinda GaN veya InN c¢ekirdegi olusturmak iizere NHs ile
reaksiyona giren mono-metil-gallium veya mono-metil-indiyumlarin olustugu st yolu
tercih eder. TMAI kaynagi ise alt yolu tercih eder. Bu iki yol arasindaki fark {ist yolda
oldugundan daha diisiik bir reaktoér sicakliginda gergeklesmesi nedeniyle alt yolda,
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ayrisma sonucunda metil ligand olugmamasidir. Bu durum yiiksek aliiminyum
konsantrasyonuna sahip AlGaN alasimlarinin MOCVD reaktdriinde biiyiitiilmesinin

neden zor oldugunu agiklayabilir.

M(CHj)s + NH “CHs s ek, + NH
3)3 3 . M(CH3)z . 3+ NH3
(M = Al, Ga, In) radical radical

”(reversible) -« t ! .

. P
- @
(CHa)aM:NH; A

(adduct)

—
l -CH, \
-nCHy
(CHglaM-NH; __, [(CH3),M-NH,J , MN@) __ Nanocluster
(amide) or higher oligomers species formation
(10-100 nm)
-nCH, \ /
MN growth on
substrate
(M =Al, Ga, In)

Sekil 2-4 Ga(CHa)z / NH3 gaz faz reaksiyonlart igin iki farkli reaksiyon yolu

Cekirdekler alttag yiizeyine dogru yayilip birikmeye baglayarak katmanin biiylimesi
gerceklesir. Ayrica, alttag yiizeyine birikmek yerine 10-100 nm boyutunda daha biiyiik
nanoparcaciklar halinde de birikirler. Parcacik biiytikliigii 10 ila 100 nm arasinda
oldugunda, termal difiizyon parcaciklar1 sicak bolgeden, soguk bolgeye siiriikler.
Dolayisiyla bu pargaciklar biiyiime hizina katkida bulunmayacaktir. Ayrica olusan
nanopargaciklar, soguk reaktdr duvarinda birikecek ya da gaz akisi ile birlikte egzoza
dogru akacaktir. Bu, biliylime oranini diigiirecek ve ayrica doping homojenligini ve
verimliligini de etkileyecektir. Bir nanopartikiiliin yarigapi, reaksiyon bolgesinde kalma
stiresi ile dogrusal olarak artar. Nanopartikiiliin tahmini biiylime hizi, alttas yiizeyindeki
biiyiime hizindan daha yiiksek derecelerdedir. Bu, nanopartikiiliin reaksiyon bdlgesinde
kalma siiresinin uzunlugu bir girdap olusmasi durumunda daha fazla olacaktir. Bu
nedenle, yiiksek MO biiylime verimliligi i¢in, reaktdr geometrisinin bir laminar akig

alan1 olusturmasi ¢ok onemlidir.

Diisiik basinglarda biiylitme, gaz faz1 6n reaksiyonunu dnlemek i¢in en etkili yoldur.
Fakat daha iyi kristal kalitesi icin azot bosluklarinin olusumunu baskilamada daha
yiiksek bir NHz kismi basinci icin GaN-temelli LED'lerin yiiksek basingta biiyiitiilmesi
tercih edilir. Bir diger faktor, reaktorde gazin kalma siiresini azaltmaktir. Bu, daha

yiiksek bir toplam akis hiz1 ile veya dikey akis uygulanarak elde edilebilir.
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2.1.3 Close-Coupled Showerhead (CCS) Reaktor

Close-coupled showerhead (kapali dus akisi, CCS) reaktorii, reaktif gazinin reaktore
kiigiik capa sahip tlipler vasitasiyla susceptOriin iizerine diizgiin bir sekilde enjekte
edildigi bir dikey reaktor tiiriidiir. Dikey bir reaktorde, gaz akiginin laminerligi,
buoyancy kuvvetin ve viskoz kuvvetin orani olan Grashof sayisindan belirlenebilir
(Smith, 2013). Daha yiiksek grashof sayilarinda, sinir tabakasinda akis tiirbiilansli; daha

diisiik grashof sayilarinda ise sinir tabakasinda akis laminerdir. Grashof sayist;

_ pPgH>(Ts — To)

G
" Tou?

[2-7]

Burada g yer¢ekiminden dolay1 ivmelenme, p gaz yogunlugu, H reaktor yiiksekligi, T

susceptor sicakligi, T, reaktoriin tizerindeki sicaklik ve u dinamik gaz viskozitesidir.

Grup 1 plenum

s S Optik pencere
Grup V plenum Ll
- 1 ,',' Sogutma
----------- LA ™S suyu
el il | il it |l —
i xmj s S T ‘/’/

Isitic1
Termokupl

Sekil 2-5 Close-coupled showerhead reaktor kesiti

Smir bolgesinde laminer akis icin Grashof sayisinin reaktor yiiksekligine kiibik bir
bagimliligi, gaz yogunluguyla ise karesi ile bagimliligi oldugundan, gaz girdabini
bastirmanin en etkili yolu diisiik basinglarda biiyiitme yapmak ve susceptor ile
showehead arasindaki mesafeyi azaltmaktir. CCS reaktoriiniin temel prensip budur ve
bu nedenle reaktor yiiksekligi mekanik olarak kontrol edilebilir (standart reaktor
yiiksekligi 11 mm'ye ayarlidir). Bir CCS reaktoriiniin showerhead kesiti, Sekil 2-5’de
gosterilmektedir. Showerhead, tepkimeye girecek olan gazlarin 6n tepkimesini azaltmak
amactyla III grubu MO o0nciillerini ve V grubu hidrit gazlarinin ayr1 ayr geldigi iki
plenum (Kanal) icerir. Bu alt ve iist kanalarda bulunan tiipler reaktére oncii gazlarin
akist i¢in kullanilir. Susceptor bir kuvars destekleyici (susceptor support) iizerine

yerlestirilir ve direngli bir 1sitic1 ile 1sitilir. Susceptor, homojen bir sicaklik icin
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isitmadaki herhangi bir sapmanin ortalamasini almak i¢in 50-100 rpm hizinda
donderilir. Susceptoriin  donilis hizi, akis alanin1 etkilemeyecek kadar diisiik
tutulmaktadir. Alttaglar, 6x2, 3x3, 4x1 6x1 gibi 6zel tasarlanmis SiC kapli susceptor
tizerine yerlestirilir. Isitic1, farkli bolgelere sahip olan (zoneA, zoneB, zoneC) tungsten
gibi 1siya dayanikli metalden yapilmistir ve her bir bolgede bulunan ayri giic kaynagi
tinitelerinden beslenir. Genellikle 6 inch i¢in tasarlanmis reaktorlede, 1sitict ii¢ bolgeye
sahiptir. Daha biiylik yiizey alan1 ve artan termal radyasyon nedeniyle, susceptoriin
kenarindaki 1s1 dagilimi, merkezinden daha yiiksektir. Bu nedenle, en yiiksek gii¢, tiim
alic1 lizerinde esit bir sicaklik dagilimi saglamak i¢in kenardaki 1sitic1 bolgesine verilir.
Reaktor sicakligini kontrol etmek igin, susceptoriin hemen altinda bir termocouple
(1s16lcer) vardir. Showerhead, sicak olan susceptor ylizeyinden sadece 11 mm uzakta
oldugundan, 6n reaksiyonlar1 azaltmak i¢in susceptor ile plenumun arasinda bir sogutma
suyu dongiisii mevcuttur. Biiylitme aninda, bu sogutma suyunun sicakligi sabit bir
degere (tipik olarak 50 ° C) ayarlanir. Ayrica, reaktoriin genelinde 20 ° C’de olan ayri
bir sogutma suyu dongiisii vardir. Her iki sogutma suyu dongiisii de, biiyiitmenin
kararlilig1 i¢in son derece 6nemli olan termal bir sinir olusturur. MO 6nciillerinin termal
olarak piroliz olasiligi, hidritten daha kolaydir, bu nedenle iist plenumda alt plenuma

oranla miimkiin oldugunca daha soguk tutulur.

«— Optik Pencere

<« Ust plenum

«— Alt plenum
m ' Sogutma Suyu
KKK
Tampon
N

Tiipler

100 tiip/inch?
ﬁyWWﬁvv : Tiip cap1 = 0,6 mm
N NN N NS

AN AT Y Al

Sekil 2-6 Showerhead'in ara kesiti ve {izerinde bulunan tiipler

Showerhead’de bulunan plenumlar, tiipler ve optik goriintii portlar1 Sekil 2-6’da
gosterilmektedir. Enjeksiyon tiipleri, reaktif gazlarin iyi karismasini saglamak i¢in temel
olarak bir grup III tiipiinii, dort adet grup V tiipiinin ¢evreleyecegi sekilde
tasarlanmistir. Bir enjeksiyon tiipiiniin ¢ap1 0,6 mm'dir ve birim inch alan bagina 100 tiip

diiser. Borularin ¢ap1 ve yogunlugu, bir boru i¢indeki basing diisiisiiniin tiim plenumdaki
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basing diislistinden ¢ok daha yiiksek olmasi kriterini karsilar. Bu, plenumun belirli bir
yerine iletilen gazin tiim tiiplere diizglin sekilde enjekte edilmesini saglamak icin
onemlidir. Goériintii portlari, showerhead iizerinde bulunan yerinde (in-situ) o6l¢iim
sistemi ic¢in kullanilir. Bu goriintii portlar1 {izerine kaplama olmamasi i¢in biliyiime

sirasinda kaplamay1 6nlemek adina purge gazi bu alanlara gonderilir.

2.1.4  Yansima Olciimleri

Yansima oOl¢iimleri i¢in belirli bir dalga boyuna sahip 151k kaynagi reaktoriin tizerinde
bulunan goriintii portundan alttagin {izerine gonderilir ve alttag ilizerine diisen lazer
yanstyarak tekrar ayni goriintlii portu iizerinden fotodetektore geri doner. Yansimanin
siddeti, katmanin kirilma indisine, ara ylizey piiriizliiliigline, 15181n malzeme tarafindan
emilimine ve katmanin morfolojisine bagli olarak degisir. Yansima egrisi ile biiylitme
aninda epitaksiyel tabakanin biiyiime hizi ve yiizey morfolojisi hakkinda genel bilgi
sahibi olunur.

Safir alttag lizerine biiyiitiilen I11-Nitriir tabakalarmin yansima 6l¢iimii, 950 nm, 880 nm
ve 633 nm gibi bu malzemeler i¢in gecirgen dalga boylarina sahip lazer 151k kaynaklari
kullanilarak yapilir. Yapi iizerine diisen 15181 yansitan ikiden fazla arayiiz oldugu zaman

Fabry-Pérot (FP) salinimlarina olusur. Sekil 2-7°de bir FP salinim1 gosterilmektedir.

At
204 -— Incident light Reflected light
| | | | 1 / /

= 144 Mg =
& 9 / Interface
@ 124
& 10
ps g n 4
©
o 61

2] \ Interface

24 ny \ \
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Sekil 2-7 Safir alttas lizerine GaN tabakasinin biiyiitiilmesi esnasinda ni ve n, farkl
indislerine sahip olmasi nedeniyle olusan yansimanin Fabry-Pérot
osilasyonu

Yansitilan 15181n optik yolu, malzemedeki (mA/n1) dalga boyunun bir tamsayisi kati ise,

yapici girisim olusur ve yansitilan 15181in kuvvetli yogunlugu odlgiiliir. Optik yol (m +

1/2)M/n1) ise, yansitilan 15181 yogunlugunu azaltan yikict girisim olusur ve yansitilan

15181 distik yogunlugu olciiliir. Katmanin kalinligr biiyiime sirasinda arttikca, 151k
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dontisiim egrisinde yapict ve yikict girisim nedeniyle tepeler ve cukurlar seklinde
osilasyonlar olusur. Isigin gelis agisinin ylizey ile normal yapip yansidigi varsayilarak

girisim olayindan;

Burada d; ve d, biiyiitme siiresinin baslangic1 ve bitisini A, lazer 1ginin dalga boyunu

ifade eder ve m tamsayidir. Dolayisiyla biiylime orant;

R, = (d; — d1)/At = A/(2n, At) [2-9]

Bir salinim dongiisii i¢in kalinlik degisimi A/(2n1)’dir. Daha kisa dalga boylarinda,
bliylime orani1 hesaplamasi i¢in gereken bir tam salinim dongiisii icin gerekli olan
katman kalinlig1 daha incedir. Bu nedenle, III-N tabanli cihaz yapisindaki ince bir
tabakanin biiylime hizini1 hesaplamak i¢in 405 nm gibi daha kisa bir dalga boyuna sahip
refractometre kullanilmasi daha faydalidir.

GaN epitaksiyel biiyiimesinde bulunan {i¢ tipik yiizey morfolojisinin (diiz, dalgali ve
plirtizli) davranis1 Sekil 2-8’de gosterilmektedir. Dalgali bir yiizeye gelen 151k katman
igindeki farkli uzunluklardaki yollar1 izleyeceginden 1s1gm tutarliligini azaltacaktir. Bu
nedenle toplam kalinlik arttik¢a girisimin genligi kademeli olarak azalacaktir. Piirtizlii
bir ylizey ele aldigimizda, gelen 1518 piiriizlii ylizey tarafindan sagilmasi sonucunda
detektdre yansiyan 1518in yogunlugu azalacagindan yansima siddeti yiizey piriizliligi
arttik¢a diisecektir. Yiiksek verimli optoelektronik aygitlarin tiretilmesi i¢in keskin bir
yiizey Onemlidir. Dolayisiyla biiylitme aninda yansima egrisi takip edilerek yiizey

morfolojisi hakkinda kismen bilgi sahibi olunur.
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Sekil 2-8 GaN tabakasinda ti¢ farkli ylizey morfolojisinde yansima sinyalinin degisimi
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Sekil 2-9 Yiizey morfolojisine bagli olarak degisen yansima egrisinin A:
Cekirdeklenme tabakasi, B: Yeniden kristallenme, C: 3D ada biiyilitme, D:
Yeniden birlesme 3D-2D, E: Tabaka tabaka biiyiitme

950 nm 151k kaynagi kullanilarak yerinde yansima ol¢limiiyle izlenen safir alttas iizerine
Ermaksan optoelektronik Ar&Ge merkezinde biiyiitiilen GaN tabakasmnin yansima
Olglimii Sekil 2-9’da gosterilmistir. Yahn safir alttasin 950 nm dalga boyu igin
yansimast % 7.8'dir. Baslangicta diisiik sicaklikta amorf olarak biliyliyen GaN
cekirdeklenme tabakasinin safir alttastan farkli kirilma indisine sahip olmasi nedeniyle
yansimanin siddeti degisir. Yansima egrisinin bu degisiminden, biiyiitilen GaN
tabakasinin  kalinligi ¢ikarilabilir. Daha sonra yiiksek sicakliklara ¢ikilarak
cekirdeklenme tabakasinin yeniden kristallenme siireci baglar. Amorf GaN
¢ekirdeklenme katmaninin nispeten diiz yiizeyi, sicakligin artmasi ile 3D GaN
polikristal adalarina doniisiir. Bu yiizeye gonderilen 1518 adalar tizerinde sagilmasiyla
yansima egrisinin siddeti azalir. Daha sonra TMGa 0Onclisii reaktore dahil edildiginde,
GaN adalan iizerine GaN tabakasi li¢ boyutlu olarak biiylimeye baslar ve 15181 daha
fazla sagarak yansima siddeti neredeyse sifir degerine kadar diiser. Biiylitme
devaminda, adalar genisleyerek birbirleriyle birlesmeye baslar. Yansima egrisi, adalar
tamamen birlesene kadar periyodik olarak artmaya baslar. Periyodik salinim; adalarin
kesik piramit seklinde adalara doniismesi sonucunda FP girigiminden gelir. Osilasyon
egrisinin doymus bir seviyeye ulasmasi 3D biiylitme modunun bitmis oldugunun bir
gostergesidir. Daha sonra tabaka tabaka biiyliime gerceklesir ve tabaka kalinlig1 arttikca

lazer 151811n safir alltaga diflizyonuna bagl olarak FP osilasyonu olusmaya devam eder.
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2.1.5 Sicaklik Ol¢iimii

MOCVD ile malzemelerin biiylimesinde, alttas sicakligi onemli bir parametredir.
Biiylitmenin tekdiizeligi i¢in alttas iizerindeki sicaklifin stabil olmasi istenir. Ciinkii
onceki bolimlerde anlatildigr tizere sicaklik, biiylime rejimini Onemli derecede
etkilemektedir. Ozellikle safir alttas iizerine nitrit biiyiitmelerinde cekirdeklenme
tabakasi, yeniden kristallenme ve 3D-2D biiyiitme siiregleri spesifik sicakliklarda
ger¢eklesmesinden dolay1 yilizey sicakliginin dogru tayini olduk¢a 6nemlidir. Ayrica
yiizey lizerindeki sicaklik farklar1 numune yiizeyi iizerinde kalinlik farkini olusmasi,
yapilan optik bir aygitta 15181in ylizeyin farkli bolgelerinde farkli dalgaboylarinda
cikmasi gibi nedenler dogurur. Bir alttas iizerine bliylitme gerceklestirilirken yiizey
sicakliginin kontrolii ve Ol¢limii ile kararl bir ylizey sicakligi saglamak numunenin

tekdiize biiylimesine yardime1 olacaktir.

Bir optik pirometre kullanilarak sicaklik 6l¢iim prensibi Planck yasasina dayanir. Kismi

sicakligin bir fonksiyonu olan kara cisim 1g1masinin siddeti i¢in Planck formiili;

2hc? 1
15 ehc/AkT _ 1

By(T) = [2-10]

Burada h Planck sabiti, ¢ 151k hizi, A kara cisim 1simasina ait dalgaboyu, k Boltzman
sabiti, T kelvin biriminde sicakliktir. Belirli dalgaboylarinda belirli bir sicaklikta
radyasyon yayan nesnenin radyasyon siddetinin belirlenmesiyle nesnenin sicakligi
belirlenebilir. Gergekte, farkli Ozelliklere sahip materyaller, radyasyonun siddetini
etkileyen farkli emisivity degerlerine sahiptir. Sekil 2-10’da GaN biiyiitmesinde
gerceklesen ¢ekirdeklenme tabakasi, GaN tabakasi ve MQW bdlgesinin biiyiitme
sicaklilar1 olan sirastyla 800 K, 1000 K ve 1400 K sicakliklarda alinan siyah cisim
isimasinin spektrumu gosterilmektedir (Meriaudeau, 2003). Bu sicaklik 6lgiimlerinde

950 nm dalgaboyuna sahip optik pirometre kullanilir.

Sekil 2-11’de 950 nm dalgaboyuna sahip optik bir pirometre kullanilarak emisivity
faktorii dogrulanmis bir GaN/safir alttasin yiizey sicaklik egrisi gosterilmektedir. 950
nm dalgaboyuna sahip bir pirometre kullanilma nedeni nitrit biiyiitmelerinde kullanilan
GaN, AIN, AlGaN, safir gibi materyallerin bu dalgaboylarinda geg¢irgen olmasidir.
Dolayisiyla susceptorde olusan termal radyasyon numune yiizeyi iizerinden detektore
aktarilacaktir. Sonug¢ olarak alttag yerine ¢ogunlukla susceptoriin termal radyasyonu

Olgiilir. Bunun durum, alttas iizerinden veya alttas lizerindeki ara kesitte olusan
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yansimalarin minimize oldugu durumda gegerlidir. Ciinkii piiriizlii yiizeylere gelen
1sinim- sagilacagl i¢in dedektoriin algilama siddeti diisecek, sonug olarak susceptor
sicakligin1 daha diistik gosterecektir. Fakat susceptor’lin hemen iizerinde olan malzeme
farkl1 kirilma indisine sahip olmasi nedeniyle bazi 1sinimlarin optik yolunu
degistirecektir. Dolayisiyla, 950 nm dalgaboyuna sahip lazerin III-N malzemelerinde
gecirgen olmasina ragmen yansimanin FP arayiizlerinden dolay: sicaklik yansima egrisi
ile ayn1 siirede salinima ve sagilmalara ugrar. Egride 3D-2D biiylitme modu gegisinde,
GaN katmanmnin yiizeyi 3D biiyiimesi nedeniyle piiriizliidiir. Dolayisiyla yiizey tizerinde
sacilmalar artacaktir. Bu durumda, dedektoriin algilama olasiligini diiser, boylece
pirometre ile Olglilen sicaklik, reaktdr sicakligi ile ayni olsa dahi ¢ok daha diisiik
goriillir. Bu pirometre ile sicaklik dl¢limiinde bir dezavantajdir. Glivenilir bir sicaklik
Olciimii elde etmek icin sagilmalari minimize etmek adina biiylitmeye baslamadan 6nce
safir alttag, belirli sicaklikta 950 nm lazer 15181 alttag iizerine gonderilerek yansimasi
Olgiilir ve goreceli olarak piiriizsiiz bir yiizey olmasi nedeniyle radyasyonun orijinal

yogunlugunun geri kazanimi elde edilir.
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Sekil 2-10 800 K, 1000 K ve 1400 K'de siyah cisim 1stmasinin spektrumu (a) siddettin
tim spektrumu, (b) 300-1000 nm araliginda logaritmik skalada siddetin

Emission wavelength (nmy)

spektrumu

Elde edilen bu sicaklik degeri sagilma kayiplarinin minimize oldugu yeni sicaklik
degeridir ve bu sicakliga susceptor’iin emissivity degeri dogrulanmis yiizey sicakligi

denir. Bu sicaklik degeri referans alinarak biiylitme adimindaki tiim sicakliklar

dogrulanmis emissivity degeri ile belirlenir.
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Sekil 2-11 Safir alltas iizerine biiyiitilen GaN tabakasinin zamana karst reaktor
sicakligl, ylizey sicakliglt ve emisivity degeri dogrulanmis yiizey sicakligi
egrisi, (b) grafit susceptor'iin yiizey sicakliginin oOlgiilmesi. Burada Eg
susceptor yiizeyinin radyasyonu, Er radyasyon kaybi, Et fotodedektoriin

algilandig1 radyasyondur.

Dikey bir MOCVD reaktorii igin, optik goriintii portu, yalnizca, susceptor’iin ana
rotasyonu altindan gegen susceptor bolgesindeki 6l¢iimleri kapsar ve radyal dogrultuda
birka¢ nokta icin sicaklik bilgisini saglar. Bu ii¢ farkli sicaklik bolgesine sahip bir
uygulamada, tiim susceptor iizerindeki sicaklig esit sekilde kontrol etmek icin yeterince
iyi bir yontem degildir. Sekil 2-12°de gosterildigi gibi CCS sisteminde, Argus sistemi
olarak bilinen tiim susceptor ylizeyi boyunca 2 boyutta sicakligin genel haritasini1 veren
dogrusal detektor dizisi tasarlanmistir. Dogrusal dedektor dizisi, showerhead’in III
gurubu olan iist plenum bolgesinin goriintii portu lizerine monte edilir ve her dedektor,
grup III plenum i¢inde bulunan bir enjeksiyon tiipii ile hizalanir. Susceptorden gelen
termal radyasyonu, toplayici gorevi goren ve radyasyonu filtreleyen ¢ok dar enjeksiyon
tiipleri devaminda bulunan dedektdr tarafindan toplanir. Bu nedenle, rotasyon sayesinde
tiim susceptor ylizeyi lizerinde, susceptor lizerinde sicaklik degisiminin genel haritasi
belirlenir. Her dedektor dizisinde Si ve InGaAs dedektorlerin olusturdugu birlikte
paketlenmis iki diyot vardir. Boylece 200 nm-1700 nm arasindaki tiim dalga boyu tayfi
tespit edilir. Bu durumda ¢ farkli bolgeden olusan 1sitict giiciiniin besleme oranlari,
Argrus araciligiyla sicaklik degerlerinin yerinde ayarlanmasiyla, tiim susceptor
tizerindeki sicaklik sapmasi 1 °C hassasiyetle kontrol edilerek yiizey lizerinde tekdiize

sicaklik elde edilir.
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Sekil 2-12 Argus'dan alinan 2-boyutlu sicaklik haritast

Alttag ve lzerine biiyiitiilen katmanin sicakligi pirometre ile susceptor’iin ylizey
sicakliginin Olglilmesi ve Argus Olclimiinden alinan sicaklik datalar1 kullanilarak
bliylitme sicakligi tahmini olarak belirlenir. Ancak, sicaklik 6lglimiinde diger bir
problem yiiksek sicakliklarda alttasin kavislenmesidir (bowing). Kavislenen alttas her
noktada susceptor ylizeyi lizerine esit sekilde temas etmeyecegi igin yiizey iizerine

sicaklik farklilig1 olusacaktir.

2.1.6 Kavis (Curvature) Olciimleri

Bir 6nceki boliimde tartisildig: gibi, alttagin kavislenmesi nedeniyle alttas ve susceptor
arasinda termal temas farki olacak ve alttasin yilizey sicakligini 6nemli Olgiide
degistirecektir. Bu nedenle, tabakanin biiyiimesi sirasinda, (6zellikle ¢ok ince
tabakalardan olugsan bir MQW yapisinin biiyiitiilmesi esnasinda) alttasin ne kadar
kavislendiginin 6lgiilmesi ve kontrol edilmesi faydalidir (Cheng, 2016). Kavis 6lgtimii
icin optik kurulum Sekil 2-13’de gosterilmistir. Bir yariiletken lazer diyottan ¢ikan lazer
15101, iki paralel lazer 1smi iireten bir 151 ayiricidan gecirilir. iki paralel lazer 1sin,
kavisli alttag yiizeyinde farkli olusum agilarina sahip olacaktir. Alttag ylizeyinden
sagtlmaya ugrayip donen iki lazer 1gmini algilamak igin bir CCD (charge- coupled-
device) kamera kullanilir. Gorlintii isleme yazilimi, CCD kamerasinda goriinen lazer
lekeleri arasindaki mesafeyi belirlemek i¢in kullanilir. Mesafedeki bir artis digbiikey

yaylanma anlamina gelirken, mesafenin azalmasi igbiikey yaylanma anlamina gelir.
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Oklid geometrisine dayanarak, alttas yiizeyinin egriligi ve alttas ve susceptor arasindaki
bosluk (Az) yazilimdan hesaplanan noktalar arasindaki mesafeden ¢ikarilabilir

(Breiland, 2004):

r
Az = R.. <1 — cos R_) [2-11]

(o

Vo(az)

Parallel laser beams

Substrate/wafer
(bent due to strain)

Susceptor

Sekil 2-13 Biiyiitme aninda numune kavisi 6l¢iimiiniin optik diizenegi

Burada Rc, kavislenen alttasin egrilik yarigap1 ve r alttas yarigcapidir. 4 ” boyutundaki bir
alttas icin bilyiitme sicakliklarinda kavis Olgiimiinde degeri yaklasik +100 km™
(icbiikey, konkav) olacaktir. Bu degerde alttasin kenarinda, alttas ile susceptor
arasindaki bosluk 130 um kadar biiyliktiir ve bu durum, alttasin kenarinda yiizey
sicakliginin belirgin bir sekilde diismesine neden olur (F.H.Yang, 2014). Dolayisiyla
buradan alinan veri ile 3 farkli 1sitict bolgelerinin giigleri degistirilerek sicakligin ylizey

tizerinde esit hale gelmesi saglanir.

Tablo 2-2’de, nitrit tabanli malzemelerin ve bu malzemelerin biiyiitiilmesinde kullanilan
alttaslarin termal genlesme katsayis1 ve Orgii sabitleri gosterilmektedir. Tipik biiylime
sicakliginda, 1s1l islem, bir alttasin i¢biikey biikiilmesine neden olacaktir. Ciinkii safir
alttasin termal iletkenliginden dolayi, susceptor ve alttas tabanin sicakligi, alttasin yiizey
sicakligindan daha yiiksek olacaktir. Nitrit tabanli bir cihazda, tabakalardaki orgii
uyumsuzluklart ve termal genlesme katsayisindaki uyumsuzluklardan dolay: tabakaya
uygulanan bir gerilme (strain) alttasin digbiikey kavislenmesine neden olurken, gevseme

(relaxation) alttasin igbiikey kavislenmesine neden olur.
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Tablo 2-2 IlI-Nitritlerin ve alttaglarin malzeme 6zellikleri (Edgar J. H., 1994)

Malzeme Eksen Orgii Sabiti Termal Genlesme Katsayisi
(A°) (107°/K)

AIN a 3,11 5,72

o 4,978 4,77

GaN a 3,189 5,59

o 5,185 7,75

InN a 3,54 5,7

c 5,705 3,7

Safir a 4,758 7,5
o 12,991 8,5

Si(111) a 3,84 2,6

Hetroepitaxy’de baska bir degisle pseudomorfik bir biiyiitme yapilmiyorsa, oOrgi
uyumsuzlugu ve termal genlesme katsayr farkliligini diisiirmek i¢in bazen baslangicta
diisiik sicaklikta biiylitme yapilarak ara ylizey serbest enerjisini diisliren gerilme
gevsetme tabakasi kullanilir. Yiiksek verimlerde ¢alisabilen nitriir tabanli malzemelerin
yapimi, gerilmelerden ve alttasin kavislenmesinden kaynakli kusurlari baskilayarak
miimkiindiir. Sekil 2-14’de, disiik sicakliktaki bir GaN ¢ekirdeklenme tabakasi
kullanilarak yapilan tipik bir GaN bazli LED biiylime egrisi gosterilmektedir.

Yalin safir yiiksek sicaklikta kusturma asamasinda, alttasin kalinligr boyunca termal
farkliliktan dolayi, alttas icbiikey kavislenir. Cekirdeklenme adimindaki kavislenme
egrisi, diisiik biiylime sicakliginda alttagin kalinlig1 boyunca termal farkliligin azalmasi
nedeniyle diiser. GaN c¢ekirdeklenme tabakasinin biiyiitiilmesi esnasinda, biiyiitiilen
tabaka ¢ok ince oldugundan alttas {lizerinde bir gerilme uygulamaz, bu nedenle kavis
egrisinde bir degisiklik olmaz. Yeniden kristallesme ve 3D adalarin birlesmesi
asamalarinda, reaktor sicakligi tekrar yiikselir ve kalinliktaki termal farkliliktan egrilik
yeniden artar. Cekirdeklenme tabakasinin, yeniden kristallesme ve adalarin birlesmesi
asamalarindaki kosullar, GaN epitaksiyel tabakasi ile safir alttag arasindaki gerilmenin
ne kadar gevseyecegini ve bu asamalardan sonra 2D katmanlarinin biiyiimesi esnasinda
alttas lizerindeki egriligin davranigini belirleyecektir. Katkilanmamis GaN tabakasinin
biliylimesinin 6n safhalarinda, 3D adalarin birlesmesi nedeniyle gerilme gevsemesi
(strain-relaxation) olur ve bu nedenle kavis azalir. Bununla birlikte, GaN katkilanmaya
basladiginda kavis artar, ¢linkii silikon atomlar1 yerine gectigi galyum atomlarindan

daha kiiciiktiir ve katlanmamis GaN katmanini tizerinde bir gerilme olusturur.
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Sicaklik, In atomlarinin yapiya girme olasiligini arttirmak icin MQW biiylimesi i¢in
diigtiriilir. Kavis, LED'teki nitriir bazli malzemelere kiyasla safir alttasin termal
genlesme katsayisi daha yiliksek olmasi nedeniyle neredeyse sifira diiser. Bu, susceptor
tizerindeki alttasin kuantum kuyusunun biiyiimesi esnasinda diiz oldugu anlamina gelir.
Bu durumda alttasin ylizey sicakligi tekdiize olacak ve bu ylizden MQW'in emisyon
dalga boyu yiizey iizerinde stabil olacaktir. Tiim biiylime siireci boyunca yerinde (in-
situ) kavis davranisi izlenerek, hangi katmanin kavis olusturdugunu belirlemek, biiyiime

sonunda disarida (ex-situ) yapilan ¢ogu karakterizasyon islemlerinden daha etkilidir.
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Sekil 2-14 LED biiyiitme siirecinde kavis (curvature) 6lgiimii

2.2 Yiiksek Coziiniirliiklii X-Isim1 Kirnm (HR-XRD)

X-1s1m1 kirinimi (XRD), III-N tabanli malzemelerin tabaka ve aygit yapilarinin kalinlhigi,
Orgli parametresi, gerilme, kompozisyon ve kusur yogunluklarini numuneye zarar
vermeden belirleyen ©Onemli bir tekniktir. Fakat III-N malzemelerinin XRD
karakterizasyonu essiz zorluklar sunar. Bunun nedeni, bu tiir malzemelerin iiretimi igin
kullanilan InN, GaN ve AIN gibi tek kristal alttag iiretimi zor ve maliyetli olmasi
nedeniyle Safir, Si ve SiC gibi alttaglar iizerine biiyiitiilmesidir. Heteroepitaksi’den
kaynakli, filmde yiiksek seviyede gerilmeler ve bu gerilmeler sonucunda nokta kusurlar,

ayrica safsizliklarin tepkimeye girmesiyle yapida dis-lokasyonlar ve iplik kusurlar
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(stacking fault) olusur. Bu durum sonucunda, alttasin kavislenmesi ve bir¢ok kusur
tipinin olusmasi nedeniyle XRD’de dlgiilen bu tiir malzemelerin pik siddeti goreceli

olarak diisiik ve genis ¢ikmaktadir.

X-151n1 kirinimi ile karakterizasyon, kristal 6rgii uzayina uyumlu dalgaboyuna sahip X-
1511 radyasyonu ile bir kristalin atomik diizlemine bagli agilarda taranmasiyla
gerceklesir. X-1sinlar1 bir vakum tiipii icerisinde bir metali (tipik olarak Bakir(Cu))
elektronlarla bombardiman edilmesiyle elde edilir. X-151m1 yiiksek enerjisi nedeniyle
numuneye niifuz eder ve kristaldeki her atomu cevreleyen elektron bulutu tarafindan
sacilir. Yol farki A-B (nA), 2dsinf’ya esit oldugunda X-isinlarinin sagilmalar1 arasinda

yapici girisim olusur (Sekil 2-15). Bu, Bragg yasasinin temelidir.

nA = 2dSin6@ [2-12]

Burada, X-isinlarinin dalgaboyu sabit olmasi nedeniyle, malzemenin atomlar arasindaki
mesafeye bagh olarak girisim agis1 olan 20 degismektedir. Kristal, 3 boyutlu olarak
gelen 1s1mim1 farkl yonlerde birkag 1sina bolen ve dagitan periyodik bir yapiya sahip
optik bir bilesen gorevi goriir (diffraction gratting), béylece numune ve/veya detektor-
kaynak kolu hareket ettikge 3 boyutlu kirinim deseni dizisi incelenebilir. Her kristal
diizlem kiimesi, bir sag¢ilma noktas1 lretir. Sagilmanin sekli ve pozisyonu, kristalin
biiyiikliigiine ve kristalin diizlemleri arasindaki mesafeye bagli olarak belli kirilma
noktasi tiretecektir. Sonug olarak, 3 boyutlu bir 6rgiide gercek uzaydaki kristal diizlemi,

ters uzayda sagilma noktasina doniistir.

Gelen X-Isini Yansiyan X-lsini

...........

2d sin®

Sekil 2-15 X-isinim sagilmasinin sematik gosterimi. Burada d kristal diizlemleri
arasindaki mesafe, @ gelen X-isim1 ile yiizey arasindaki agiyr temsil

etmektedir.
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Kristalden ters orgiiniin elde edilmesi icin, her kristal diizlemiyle iligkili olan ters 6rgii
noktalar1 ¢izilir. Bu ¢izimde vektor biiyiikliigii 1/d (burada d diizlemsel araliktir) ve
orijini belli olan her 1/d uzunlugu bir noktayr temsil eder. Bu, her bir diizlem kiimesi
icin, periyodik bir nokta dizisi olusturuluncaya kadar tekrar edilir. Sonug¢ olarak,
yonelim hem gergek uzayda hem de ters uzayda ayni kalir, ancak diizlemler arasindaki
mesafeler ters gevrilir. Altigen kristal yapiya sahip sistemler icin ¢ogunlukla dort
endeksli (hkil) bir gosterim kullanilir. Hekzagonal yapida - (h + k) 'ye esit olan fazlalik 1
endeksi, (11-20) ve (—2110) gibi diizlemlerin denkligini gostermede yardimci olur.
Diizlemler arasindaki mesafeyi degistiren herhangi bir parametre, kirinim noktalarinin
pozisyonlarmi degistirecektir. Ornegin, safir iizerine biiyiitilen GaN yapisinda orgii
uyumsuzlugu nedeniyle biiyiitiilen tabaka {izerinde bir gerinim olusacaktir. Bu gerinim
nedeniyle (0002) diizlemi boyunca kristalin Poisson tepkisi nedeniyle diizlemsel
araliklar artacak, boylece ters uzayda 0002 yoneliminde noktalar arasindaki mesafe

azaltacaktir.

Eger Ol¢clim yapilmak istenen diizlem i¢in gelen (ko) ve kirinima ugrayan (kn) 1sin
vektorleri, kristal diizlemi ile ilgili uygun agilara ayarlanirsa, sagilma vektoriiniin (S, kn-
ko'a esittir) biiylikligii diizlemin ters 6rgii noktasinda sona ermektedir. Dolayisiyla diger
diizlemler icin sacilma vektorlerii’niin gelen (w) ve kirinima ugrayan (26) agilar
degistirilerek yonii ve biiyiikliigii degistirilebilir. Sekil 2-16 Ewald kiire yapis1 kristal
diizlemindeki tiim ters Orgii noktalarini belirlemek ic¢in kullanilir. Ayni vektorler
yarigap1 1/A olan bir kiire ile birlikte gosterilir. Bu kiire, belirli bir dalga boyu A ve
yiizey normali S olan ters orgiide hangi diizlemi inceleyecegimizi gosterir. 0 arttikga,
sacilma vektoriiniin S uzunlugu miimkiin olan maksimum 2/A uzunluga kadar artar

(gelen vektoriin uzunlugunun iki kati).

Sekil 2-16 Ewald kiire yapisi ters uzay geometrisi
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Kullanilan X-151in dalgaboyu ve optik difraktometrenin sinir1 nedeniyle dlgiilecek olan
numunenin tiim sagilma noktalarina ulagilamaz. Ancak w ve 20 acilarina ek olarak ¢ ve
y degerleri degistirilerek farkli sagilma noktalar1 incelenebilir. Gergekte miitkemmel bir
kristal ait sagilma noktasi ¢ok keskin bir pik verir. Ancak mikroyapidaki kusurlar,
ornegin sekli ve optik ¢oOziiniirliik nedeniyle sagilma noktasina ait pikte genisleme
meydana gelir (referans Si kristali FWHM 17 arcsec). Ters uzayda diizlemdeki
genigleme s=1/d=2Sinf/A belirlenen As sacilma vektorii ile belirlenir. As, yanal
uyumlu uzunluk olan L ile ters orantilidir. Bagka bir degisle orgiliniin yanal olarak
uyumlu periyodikligi ne kadar uzun devam ederse pik genisligi As o kadar kii¢iik
olacaktir. Genislemenin diger nedenleri ileriki bdliimlerde detayli olarak
aciklayacagimiz tilt-twist(o) ve microstrain (Ad/d’den gelen €) gibi heteroepitaksiden

gelen biiyiitme kusurlar1 olacaktir.

1 As As

= 1o = €= [2-13]
Difraktometrede ¢ogunlukla alttag tutucu, X-1s1n1 kaynagi ve bu X-isinlarini toplayan
detektorden olusur. Boylece O0rnek ve optik argiimanlar hareket ettirilerek ters uzay
arastirilir. X-1s1nlarin toparlayacak olan dedektoriin 6niine giirtiltiileri azaltmak i¢in 151n
genisligini  sinirlayan filtre ve farkli dalgaboylarini ayiklayan opsiyonel bir
monokromator yerlestirilir. 11I-N tabanli yariiletken malzemelerin X-1s1n1 analizlerinde
yiiksek ¢oziiniirliiklii (High Resolution, HR) difraktometre gereklidir. Uretilen x-1sinlari

bir monokramotorden gecirilerek istenmeyen dalgaboylari ayiklanir ve 1sinin

dalgaboyundaki diverjans 0,003°’ye kadar diiser.

2.2.1 Tarama tipleri

Difrakrometre ile tipik olarak incelenecek sagilma noktalar1 Ewald kiiresi ile belirlenir.
Diizlem normali, bu sagilma noktalarina gotiiriilerek, yapilacak farkli tarama tipleri
Tablo 2-3’de 6zetlenmistir. w-taramalar1 sagilma noktasini bir yay igerisinde tarayarak
film kalitesini dlger. Alttagin kavislenmesi ve kusurlar nedeniyle pikteki genisleme bu
tarama ile belirlenir. w-26 taramasi genellikle 6rgii parametrelerini belirlemek igin
kullanilir. Hem w hem de w-26 taramalarinin yapildig1 dl¢iimler sallant1 egrilsi (rocking
curve) taramalar1 olarak bilinir. Salint1 egri dlgiimlerinde x-1g1n1 kaynag ile dedektor
arasindaki ag1 sabit tutularak S vektorii biiytikligii sabit kalmasi ile ¢ap1 degismeyen bir

yay igerisinde taramalar yapilarak gerceklestirilir.
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Tablo 2-3 XRD sisteminde tarama tiirleri

Tarama

Tipi

Tanim

0-20

w-20

20

RSM

Ornek sabit kalarak 1:2 agisal oranla x-151n1 kaynagi ve dedektdr kollart
hareket ettirilir. Ters uzayda S, baslangi¢ noktasindan disar1 dogru
hareket eder. S vektoriinlin biiyiikliigi degisir, ancak yonii ayni kalir.

Ofset olmadigindan o = 6’dir.

0-20 taramasindaki 1:2 agisal orana belirli bir ofset eklenmesiyle benzer

tarama gergeklestirilir.

x-151n1 kaynagi ve dedektor kolu birlikte hareket ettirilerek S vektoriiniin
biyiikliigii ayn1 kalmasi kosulu ile orgii noktasinin bir yay seklinde

taranmasidir.

Ornek ve kaynak kolu sabit kalarak dedektdr kolu hareket ettirilir. S
vektorli, Ewald kiiresinin ¢evresi boyunca bir yaygizer. Bdylece, S

vektoriiniin hem uzunlugu hem de yonii degisir.

Numunede tilt veya kavis olmasi nedeniyle ters uzayda 6rgii noktasina S
vektorlinlin  getirilmesi i¢in kaynak ve dedektdr kollarini ayarlamak
genellikle yeterli olmaz. Bu durumda, o6rnek ¢ ekseni etrafinda
dondiiriilmesiyle S'nin yonii, numuneye gore degistirilerek S vektoriiniin

orgli noktasina getirilmesi saglanir.

S vektoriinii 6rgli noktasina gotiirebilmek i¢in ¢ taramasina benzer olarak
ornek y ekseninde dondiiriiliir. Ayrica, y ekseni Ozellikle asimetrik Orgii
noktalarinin bulunmasinda 6nemli rol oynar. Asimetrik taramalarda S
vektoriinii ters uzayda orgii noktasina gotiirmek i¢in ornek chi ekseninde

dondiiriiliir

Orgii noktalar1 arasindaki uzaysal bosluklar ve kusurla ilgili genisleme
icin birgok bilgi, ters orgii noktalariin 3 boyutlu kesitini gosteren ters
uzay haritalarinda (Recipocal Space Mapping, RSM'ler) 6zetlenebilir. 2D
diizlemde RSM taramasi, art arda @ degerlerde bir dizi ® — 20 taramalari

yapilir ve 3. boyut olarak pik siddeti alinarak harita formu elde edilir.
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X-1sminin numunedeki niifuz derinligi farkli yollardan belirlenebilir. Ama 1sinimn yol
(path) uzunlugu olan p hesaplanarak, niifus derinligi farkli yansima geometrileri i¢in
bulunabilir. X-1sinmnin p’deki artisiyla niifuz derinligi azalir. Ayrica, p malzemenin
absorpsiyon katsayisi ile dogru orantilidir. (Bazi1 III-N materyalleri i¢in absorpsiyon
katsayis;;  pay = 119 em™, ugey = 429 em™3, pyy = 1508 cm™1)  Beer-Lambert
yasasina gore (Cullity & Stock, 2001);

[ =I,e P [2-14]
p sagilma geometrisine baghdir.

t
= — 7 (Simetrik 2-15
P cosysinf (Simetrik) [ ]

t
~ (sinw + sin(26 — w)

p (Asimetrik) [2-16]

Dolayisiyla gelen x-151n1 agist azaltilirsa yol uzunlugu artar ve dolayisiyla 6rnek niifuz

derinligi azalir.

2.2.2 Arayiizey Sacilmalar1 ve X-151n1 Reflektivity (XRR)

Belirli kalinliga sahip numunelerde (<1000 nm), ara yiizey pikleri (Pendellosiing peaks)
genellikle w — 20 taramalarda kirmim pikine yakin noktalarda gozlemlenir. Simetrik
W — 20 taramalar1 i¢in n. mertebedeki, i ve j pikleri arasindaki (fringes) sin®; —
sinB; = A olan agisal fark film kalinlig1 ile ters oranda baglhidir.

T = (nl- — Tl])l A
~ 2(sin®; — sind;) ~ 2ABcos6

[2-17]

Burada A, x-15mnmin dalga boyudur. Cok katmanli, siiperorgii veya kuantum kuyu
yapilart i¢in, toplam kalinliktan kaynaklanan piklere oranla hem daha karmasik bir
desen ortaya c¢ikar hem de farkli katmanli tekrarlardan olusan tabaklarda daha giiclii ve
daha genis aralikli kirmmim deseni elde edilir. Bu kirinimla ilgili bir olaydir; ¢ok
katmanli tabakada iki malzemenin diizlemleri arasinda daha fazla kontrast oldugundan

daha net pikler elde edilir.

Benzer sacak seklindeki pikler (bazen Kiessig frienges olarak da adlandirilir) diisiik
acilt x-151n1 (reflektivity, yansima) ol¢limlerinde de ortaya cikar. X-1smninin kirilma
indisi genellikle 1'den az oldugundan piiriizsiiz bir numune yiizeyine gelen X-1sinlari

belirli bir kritik acinin altinda numuneye niifuz etmeden tamamen yansir. Kritik a¢inin
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tizerinde oldugunda 1s1n numuneye niifuz etmeye baslar ve sacaklar bu bolgede tist {iste
bindiginden 0 acis1 arttikca 1/0% bagimlilig1 ile sagilma yogunlugu diiser (Fresnel
diismesi). Bununla birlikte, kirinim tepe noktalarinin etrafindaki girisim sacaklarmin
aksine, XRD'deki sacaklar arayiizeyde elektron yogunlugundaki farkliliklardan
kaynaklanmaktadir, dolayisiyla elektron bulutundaki kontrast sagak siddetini
etkilemektedir.

Deneysel olarak, refletivity dl¢iimlerinde sacaklarin yiliksek ¢oziiniirliigii i¢in diisiik 151n
sapmasi gerekmektedir. Bu nedenle bu dlgiimlerde gelen x-1s1n1 demetini toplamak igin
dar slit kullanilir (0,05 mm kullanilir maksimum agik oldugundaki deger 7 mm). Slitin
daralmasi nedeniyle gelen x-1s1n1 demetinin siddeti ¢cok zayiftir. Bu nedenle yansiyan
151n araylizlerdeki piiriizliilik nedeniyle sacilma vektoriinlin (veya aginin) artmasiyla
siddetin daha hizl1 diismesine ve sagaklarin dagilmasina neden olacak ve genis dinamik
skalada reflektivity Ol¢limii elde etmek =zor olacaktir. Bu nedenle yansimayi
giiclendirmek igin gelen x-15mm1 demeti ile yansiyan x-ismm1 demetinin 6rnek yiizey
normaline gore ayni aciy1 sahip olmasi gerekir. Bunun i¢in alttasin egriligi (bowing),
yapidaki tilt veya alttasin miscut nedeniyle yiizey normalinin belirlenmesi i¢in 26, w,
chi ayarlamalar1 yapilimasi, ayrica Ornek tutucuda bulunan sallanti (Rx ve Ry)
ayarlamalarinin yapilmasi gerekmektedir. Sekil 2-17°de bazi XRD-reflektivity 6l¢iim
ornekleri verilmistir.

Yiiksek araylizey

/pﬂrﬂzlﬂlﬁéﬂnden dolayi
siddetin hizli dismesi

|

Siddet (a.u.)

I L I % I ¥ 1
N 6/26 Eéerece> ’ 2
sekil 2-17 (a) Yeniden kristallenme siirecine gegmemis GaN tampon tabakasi (b) safir
alttas lizerine biiytitiilen 40 nm kalinliginda AIN ¢ekirdeklenme tabakasi ve
(d) bu tabaka iizerine biiyiitiilen 180 nm kalinligina sahip AlGaN tabakasi.
Bu egride goriildigli iizere kalin AlGaN katmanindan gelen sacaklar,
taramada sikli§1 armakatadir. Ayrica, AIN katmanindan gelen sagaklar,

yalnizca x-1511n1n daha fazla niifuz ettigi, daha yiiksek acilarda goriiliir.
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Kusur yogunluklarimin belirlenmesi

[0001] yonelimli (c-plane) nitrit filmler, heteroepitaksiden dolay1 kenar (b=1/3<11-
20>), karisik (b=1/3<11-23>) ve vida (b=<0001>) kusur tiplerini icerir (Datta, 2004).
Genellikle vida tipi kusurlar yapida %2’nin altinda bulunurken kenar ve karisik
kusurlarin orani degiskendir. Her kusur tipi bolgesel orgii bozuklugu ile iliskilidir.
[0001] yoneliminde orgiiniin donmesi nedeniyle olusan kusurlar, kenar tipi kusurlar
karsilik gelirken karisik kusurlar hem Orgiiniin donmesi hem de oOrgiliniin egilmesini
temsil eder. Eger kusurlarin ¢izgi yonelimi degisirse, kusur tipide degisecektir. Bu
bozulma c¢ogunlukla birbirlerine gore donen ve egilen uyumlu bloklarin yapida

olusturdugu varsayilan mozaik modelle agiklanir (Kirste, 2005).

2.2.2.1 Egilme (Tilt)

000l yansimalarinin w-taramalari, vida ya da karisik kusurlara neden olan 6rgiiniin egim
yogunlugunu belirlemek i¢in kullanilir. Kenar tipi kusurlarin Burger vektorleri, (000l)
diizlemleri iizerinde yer almadigi icin bu diizlemlerdeki olgiimlerden belirlenemez.
Cogunlukla kenar tipi kusurlar1 yiiksek yogunlukta igeren filmler igin 000l w-tarama
sonuglarinda daha diisik FWHM degerleri beklenir (Heying, 1996). Ancak asagidaki

nedenlerden dolay1 bu senaryonun gegerli olmadigi durumlar vardir.

Ik olarak alttas ile biiyiitilen yapidaki orgii uyumsuzlugu nedeniyle, biiyiitiilen
malzemede olusan stres sonucunda, drnek yiiksek oranda kavisli olma egilimindedir. Bu
kavis w-taramalarini tekrar diizeltilmeyecek sekilde genisletir (Moram M. A., 2008).
Ikincisi, kenar tipi kusurlarm [0001] ydniine dogru biikiilmesi genellikle iki asamali
ELO (Epitaksiyel yanal biiylime), pendeoepitaksi ve ara yilizey serbest enerjisi
diistirmek icin disiik sicaklikli tabakalar kullanilarak ada olusumu saglanmasi gibi

teknikler sirasinda meydana gelir.

g.(bxu=#0 [2-18]

Burada g, 000l diizlemine ait yansima, b Burgers vektorii ve u kusur ¢izgi yonelimidir.
Dolayisiyla kusurlar g yansimasindaki w-taramalarini etkileyecektir. Ugiinciisii, optik
arglimanlardan kaynakli sallant1 egrisi genisligi (miikkemmel bir Si alttas w-taramasi
yapilarak optik argiimanlardan kaynakli genisleme tahmin edilebilir) diisik kusur

yogunluklu filmler i¢in 6nemli olabilir ve hesaba katilmas1 gerekir.
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Gilintimiize kadar heteroepitaksi nedeniyle kusur yogunlugunu diisiirmek i¢in gelistirilen
cesitli biiyiitme teknikleri ortaya ¢ikmistir. Ornegin, bu tekniklerden biri olan yanal
(Epitaxial Latheral Overgrowth, ELO) biiyiitme teknigini ele alacak olursak; yapisma
katsayis1 (sticking coefficient) farkindan dolayr maskelenen bolge disina (wing)
malzeme birikmeye baslar (Kobayashi, 1999). Cogunlukla bu bolgede ilerleyen kusurlar
maskeli bolgeye (stripe) dogru dik bir sekilde egilir. Bu tiir numuneleri karakterize
etmek i¢in, Alttas en az 180 ° adimlarla dondiiriilmeli ve her adimda 000l w-FWHM

degeri Olclilerek belirlenmelidir.

2.2.2.2 Dénme (twist)

Kristal diizlemde donme, kenar ve karisik kusurlara neden olur ve genellikle h ya da
k#0 oldugu off-axis yansimalarinin w-taramalari ile belirlenir (Srikant, 1997). Kaynak
ve dedektor kolu belirli bir simetrik agida dururken y (chi) ekseni hareket ettirilmesiyle
yapilan, 0zlinde asimetrik olan tarama teknigi ile belirlenir. Kristal diizlemde donmeyi
belirlemede asimetrik simetride 6lgiim yapilmasinin nedeni, elde edilen XRD pikinin

Orgliniin in-plane diizlemi hakkinda bilgi vermesidir

. Her ne kadar asimetrik geometri ile egimden kaynaklanan kusurlarin etkisi minimize
olsa da I=0 oldugu yiizeye dik diizlemler (in-plane) arastirilmadigi siirece donme
nedeniyle olusan kusurlar w-taramasiyla net bir sekilde belirlenemeyecektir.
Dolayisiyla yiiksek y acis1 kullanilarak (3~90°) in-plane w-taramasinin genislemesine

neden olan donme kaynakli kusurlar baskin hale gelecektir.

2.2.3 Diger Karakterizasyon Yontemleri

Biiyiitillen yapilarin optiksel karakterizasyonu, Fotoliiminesans (Photoluminescence-
PL) sistemi ve spektrofotmetre sistemi kullanilarak gergeklestirildi. Direk bant araligina
sahip yariiletken malzemelerin enerji bant araligi, elektronik durumlart ve optik
kalitesini belirlemek icin kullanilan ¢cok 6nemli bir tekniktir. Cogu yariiletken cihazin
calisma prensibi ve kullanim amaci iretildigi malzemelerin bant araligina ve
safsizliklara baglidir ve bu ozellikler en yaygin bicimde fotoliiminesans teknigi ile
ilgilenilen malzemeye herhangi bir zarar vermeden elde edilmektedir. Fotoliiminesans
6l¢iimii sonucunda elde edilen 1s1nima ait pikin siddeti ve pik FWHM degerleri, ilgili
materyal kalitesi hakkinda olduk¢a 6nemli bilgiler vermektedir. PL 6lgiimiinde numune
266 nm'de 151k yayan bir Nd: YAG Q-anahtarli lazer ile uyarilir ve yayilan 1sik bir

spektrometre ile analiz edilir. Bu tez kapsaminda, PL sistemi ti¢li alasim AlxGaixN
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biiyiitmelerinde alasim orani (Angerer, 1997) ve MQW bdlgesinin 1s1ma dalgaboyunun
belirlenmesinde PL sistemi kullanildi. Ayrica safsizliklarin olusturdugu emisyon
yogunlugu, 1sima dalgaboyu, ve yakin kenar bandinin FWHM degerlerinin
kiyaslamasinda PL sonuglar1 kullanildi. Spektrofotometre olgiimleri ile biiyiitiilen p-
tabakanin gegirgenlik Olgiimleri yapildi. Tasiyict mobilitesi ve n ve p tasiyici
konsantrasyonu van-der Pauw geometrisinde Hall 6l¢iimii ile belirlendi (Bulut, 2015).

Yiizey aragtirmasi i¢in bir Nomarski mikroskobu kullanildi.
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3 MOROTESI BOLGEDE ISIK YAYAN (UV-LED) YAPILARININ
BUYUTULMESI VE KARAKTERIZASYONU

3.1 AlxGai-xN Tampon Tabakasinin Biiyiitiilmesi

Bu kisimda, yiiksek verimli UV-LED yapilarinin biiytitiilebilmesinde kullanilan,
tampon gorevi gorecek kalin AlxGaixN tabakalarinin kaliteli biiyiitiilmesi ig¢in
calismalar yapilmistir. AlxGaixN tabakalar1 6zellikle ultraviyole bolgede 1s1k yayan
yiiksek verimli cihazlarin tretimi igin gereklidir (Amano H. , 2002). IlI-Nitriir
biiyiitmelerinde alttas olarak kullanilabilecek ve benzer morfolojik 6zellikler gosteren
AIN, InN ve GaN kristallerinin ucuz ve kolay bir bigimde ticari Olgekte
tiretilememesinden dolay1 arastirmacilarin ¢ogu III-N tabanli cihaz yapiminda yabanci
bir alttag lizerine yonelmislerdir. Bu yiizden, III-N materyallerin biiyiitiilmesi
cogunlukla heteroepitaksiyel teknige dayanmaktadir. Yiiksek kaliteli bir malzemenin
epitaksiyal biiylimesi, verimli optoelektronik cihazlarin gelistirilmesi i¢in en Snemli
unsurdur. Clinkii heteroepitaksi nedeniyle kaynaklanan cgatlaklar, dislokasyonlar ve
reaktor kosullarindan dolay: istenmeden dahil edilen safsizlik atomlari, yasak enerji
bolgesinin i¢inde veya disinda kusur durumlarn iireterek, enerji kaybina neden olabilir.
Safir (Al2O3) ile AlxGaixN aralarindaki Orgii uyumsuzluguna ve termal genlesme
katsayisindaki biiyilik farka ragmen, epitaksiyel olarak biiyiitiilmesinde alttas olarak en
¢ok kullanilan malzemedir. Fakat, AlxGaixN ve safir alttas arasinda 6rgii uyumsuzlugu
ve termal iletkenlik farki nedeniyle biiyiitme esnasinda kusurlar ve kirilmalar meydana
gelmektedir. Dolayisiyla, safir alttas iizerine yiiksek kalitede AlxGaixN tabaklarinin
bliyiitiilebilmesi bu tezin 0zgiinliigiinii ortaya c¢ikaracaktir. Diisiik sicaklik tampon
tabakas1 ve desenli safir alttaslar kullanilarak, yiizeyde catlaklarin olmadig: diisiik kusur
yogunluguna sahip kalin AlxGaixN tabakalar biiyiitiilebilir (Bell, 2003). Fakat, materyal
kalitesi artan Al igerigi ile hizl1 bir sekilde diiser (Koide, 1988). Bununla birlikte, GaN
template AlxGaixN tabakasini biiyiitmede en yaygin olarak kullanilan malzemedir. GaN
izerine Dbiyiitilen AlxGaixN filmlerinde, orgii uyumsuzluguna bagli gerilmeler
nedeniyle kalinlik kritik bir degeri astiginda c¢atlamalar meydana gelir (Itoh, 1991).
Diisiik sicaklikta bir ara katmanin, uyumsuzluk sorununu etkili bir sekilde azalttig1 ve
GaN template lizerine kalin AlxGaixN tabakasmin biiyiitiillmesine yardimci oldugu
bulunmustur (Amano H. , 1998). Fakat, tampon tabakanin kenar tipi kusurlari
arttirdigin1 ve bu nedenle AlxGaixN tabakasinda optiksel verimliligini azaldig1 ortaya
koyulmustur. Gliniimiizde GaN template tizerine AlxGai-xN tabakasinin biiyiitiilmesinde
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en etkili yol ylizey kontrollii epitaksiyel yanal biiylitme (facet-conrolled epitaxial lateral
overgrowth, FACELOQO) yontemidir (Bell, 2004) (Cherns, 2004) (Kawashima, 2004).
Fakat, GaN biiyiitmelerinde bahsedildigi gibi disarida (Ex-situ) yapilan GaN
asindirilmasi gibi litografi tekniklerinin dezavantajlarindan dolayi, FACELO teknigi
yerine, GaN template {izerine in-Situ SiNx kaplanmasindan sonra GaN adacik halinde
bliyiimesinden  yararlanilir. AIN template {izerine, AlxGaixN tabakalarinin
blyiitiilebilirligi, GaN template iizerine biiyiitmelerden nispeten daha kolaydir. 2002
yilinda Zhang ve arkadaslar1 (Zhang, 2002), tampon tabaka ve AlxGaixN tabakasi
arasina bir gegis AIN / AlxGaixN siiperorgii (superlattice) tabakasi eklendiginde, stresin

azaldigini gostermiglerdir.

MOCVD sistemi ile biyiitiilen morétesi bolgede 151k yayan diyot yapilarinda (UV-
LED) tampon tabakasi gorevi gorecek AlxGaixN yapisinin Dbiyiitiilmesi ve
karakterizasyonuna yonelik ¢aligmalar bu boliimde detayli olarak sunulmustur. Yiksek
kaliteli AlxGaixN tabakalarmin biiylimesi, AlxGaixN ve g¢ekirdeklenme tabakasi
arasindaki orgii uyumsuzlugu nedeniyle zordur. AlxGaixN tabakasi hem elektronlarin
enjekte edildigi bolge olan n-AlxGaixN epitaksiyal tabakasi hem de 1s18in ¢iktigi
bolgeyi (aktif bolge) olusturan katmana tampon gorevi gormektedir. Dolayisiyla
AlxGa1xN tabakasinda olusan stres ve kusurlar bu aktif bolgeyi olusturan tabakaya
yanstyacaktir. Bu durumda radyal olmayan rekombinasyon merkezleri olusacak ve i¢
kuantum veriminde ciddi 6l¢iide diisiis meydana gelecektir. Yiiksek elektron enjekte
edilmesi i¢in epitaksiyal tabaka kalmliginin fazla olmasi gerekmektedir. Tabaka
kalinlig1 arttik¢a gerilmeler artmakta ve gerilimi gevsetmek igin epitaksiyal tabakanin
yiizeyinde catlaklar baslamaktadir. Catlaklara ek olarak, atomik bosluklar baska bir
stres gevseme yoludur. Bu durumda biiyiitillen AlxGaixN epitaksiyel tabakalarinin
kusur yogunlugu 10%° cm mertebesinden daha yiiksek olmaktadir. Ayrica bu durumun
getirdigi sebepten dolayr yiizeyde akim dagilimi zayiflamaktadir (Xi, 2007). Bu
calismada yiiksek kaliteli AlxGaixN tabakalarinin biiyiitiilebilmesi igin iki farkli
cekirdeklenme tabakasi ilizerine biiylitmeler ger¢eklestirilmistir. Bunun i¢in asagida tarif

edilen baglangic ¢ekirdeklenme tabakasi ¢caligmalari yapilmistir.

I. Ideal AIN template recetesi i¢in NL-AIN tabakasinin sicakligr degistirilerek
yiiksek kristal kalitesine sahip ideal AIN biiyiitme caligsmasi,
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i Ideal GaN template regetesi icin NL-GaN tabakasimin kalinlig degistirilerek
yiiksek kristal kalitesli ideal GaN biiyiitme galismast,

Calismalar sonucunda bu iki ayr1 calismanin karakterizasyon sonuglari yorumlanarak
ideal ¢ekirdeklenme tabakasi regetesi belirlenip, bu tabaka tizerine AlxGaixN tabakasi

biiyiitiilerek ideal tampon tabakas1 aragtirmasi yapilmastir.

3.1.1 AIN Cekirdeklenme Tabaka Kalinhginin Bulk AIN Yapis1 Uzerine EtKisi

Bu calismada, baslangigta diisiik sicaklik ¢ekirdeklenme tabakasi ve ardindan atimli
atomik tabaka biiyiitme (Pulsed Atomic Layer Epitaxy, PALE) teknigiyle biiyiitiilen
yiiksek sicaklik katmanin olusturdugu iki asamal1 biiylitme akis1 kullanarak, (0001) safir
alttas tizerinde bir dizi AIN filmleri biyiitildi. Baslangictaki diisiik sicaklikli
¢ekirdeklenme tabakasinin (Nucleation Layer, NL) sistematik ¢alismasi, biiyiime
sicakligini degistirerek gergeklestirildi. Calismalar sonucunda, ilk NL-AIN tabakasinin
biiylitme sicaklhiginin, yliksek sicaklikta biiyiitiillen PALE-AIN filmlerinin biiylime
dinamiklerini giiclii bir sekilde etkiledigi gorilmiistiir.

Bu ¢alismaya ait numuneler, Aixtron 200 RF/S metal organik kimyasal buhar biriktirme
sistemi kullanilarak c-diizlemine sahip 2°’ safir alttas iizerine biiyiitiildii. Al kaynagi igin
trimetilaliminyum (TMAI) ve N kaynag icin yiiksek saflikta amonyak (NHs)
kaynaklar1 kullanildi. Tastyici gaz olarak biiylitmenin bazi asamalarinda sadece
hidrojen, bazi asamalarinda hidrojen/azot karigimi kullanildi. Biiylimeden Once, alttagin
termal temizligi 1138 °C'de hidrojen ortaminda 10 dakika siireyle yapildi. Bu ¢aligmada,
tiim numuneleri hazirlamak i¢in iki asamali biiylime yontemi kullanildi. Bu agamalarin
Ilki ig¢in V / III oram1 10452 olan ve 50 mbar basing altinda 787-877 °C'de degisen,
yaklasik 25 nm kalinliga sahip AIN NL tabakalar1 biiyiitiildii. NL biiyiimesinden sonra,
reaktore giden run hattlarinda hidrojenden azot gazina gecilerek sicaklik HT AIN
biiylitmesinin gergeklestirilecegi 1200 °C'lik biiylime sicakligina ytikseltildi. Sicakligin
artis siiresi (135sn) ve stabilizasyon siiresi (210sn) tiim calismalar igin sabit tutuldu.
NL'de ¢ekirdeklerin yeniden kristallesme siireci, sicaklik arttirma periyodunda ve
sicakligin ~ dengeye  gelmesi i¢in  sicakligin  stabilizasyonu  asamasinda
gerceklestirilmistir. Sicaklik dengeye geldiginde TMAIl ve NHs gazalarinin 6n
reaksiyonunu engellemek i¢in TMAI ve NHz kaynagi atimli (pulsed) olarak acilarak, V /
III oran1 1181 olan bir HT-AIN katmani biiyiitiildii ve biiyiime sirasinda reaktor basinct
50 mbar'da tutuldu (Demir, 2018). NL tabakasinin morfolojisinin AIN filmlerinin
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yapisal 0zelligi tizerindeki etkisini anlamak i¢in NL tabakas1 787, 817, 847, 877 °C'lik
dort farkli biiyiitme sicakliklarinda gergeklestirilirken, biiyiitillen HT-AIN tabakasinin
bliylime sicakligi, basinci, pulsed stireleri ve V / III orani tiim numuneler i¢in ayni

tutuldu.

Biiyiitillen Orneklerin yapisal karakterizasyonu icin yiiksek ¢ozlinlirlikli X-—isin1
kirmimmi (HRXRD) kullanildi. X-15m1 6lgtimleri, CuKal (1.540 A°) radyasyonu,
4xGe(220) simetrik monokromatér kullanilarak Rigaku smartlab 9kV  yiiksek
¢Oziiniirliklii difraktometre iizerinde gerceklestirildi. Si kalibrasyon numunesinin 6l¢tiim
sonucundan en iyi ¢oziiniirliiglin 17 arcsec olarak belirlenmistir. Ayrica, a- ve c-0rgi
parametrelerinin  hassas olarak belirlenmesi i¢in dedektér kismina 2xGe(220)
monokromatorii kullanilarak RSM sonuglar1 AIN filmler i¢in belirlendi. Safir alttas
lizerine biiyiitiilen AIN tabakalarinin ince olmasit nedeniyle asimetrik taramalar
yapilirken, X-1s1in i¢ difiizyonun azaltmak ve yiizeye daha fazla dagilmasini saglamak

icin grazing incidence geometrisi kullanildi (Ito, 2009).

3.1.1.1 Tartismalar

Bu boliimde sunulan sonucglardan, AIN olusumu i¢in gonderilen TMAI ve NH3
kaynaklarinin reaktore ilk girdigi sicakligin AIN tabakasinin Kristalografik olusumunu
etkiledigi aciktir. Kaynaklarin farkli biliylitme sicakliginda farkli tepkileri, yapimin Al-
veya N-polarite biiyiimesini etkiler. Bu iki farkli biliylime rejimi, AIN katmanlar
arasinda morfolojik ve yapisal Ozelliklerde ©nemli farkliliklara yol agar. Bu
farkliliklarin kékenini anlamak i¢in, biiylime durumunun basitlestirilmis bir modeline

bakmak faydal1 olacaktir.

Bizim calismamizda, NL-AIN tabakasinin biiyiitiilmesinde kullanilan yiiksek V/III orani
baska bir degisle azot oraninin ¢ok fazla oldugu durumu diisiinelim. Safir alttasin
kusturulmas1 (desorption) esnasinda, O atomlar1 uzaklasarak alttas {lizerinde bag
yapmaya hazir Al agirlikli bir metalik yilizey olusur, gelen bir nitrojen tiirii bu bos
baglara baglanma pozisyonu, biiyiitiilecek olan AIN tabakasinin polaritesini belirleyen
parametrelerin baginda gelir. N tiirlerinin baslangicta yliksek bulunma olasigindan
dolay1 ara yiizeyi bozan Al-Al metalik baglarin olusumunun 6niine ge¢ilmis olunur
(Wang J. , 2017). Fakat bizim ¢alismalarimizda, ilerde sonuglardan goriilecegi tizere
baslangigta reaktore aymi zamanda gonderilen Al ve N tiirlerinden farkli biiyiitme

sicakliklarinda nitrojen tiirlerinin etkinliginin azalmasiyla Al tiirlerinin yiizeye daha
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erken gelmesi sonucunda Al-Al baginin olusma olasiliginin var oldugu goriilmiistiir. Al
polar biiylime rejiminde, nitrojenden sarkan baglarin fazla olmasi sebebiyle, aliminyum
yapismalar biiyiik olasilikla ¢ok diizenli olup yiiksek katilim oranina sahip olacaktir.
Ancak baglangig Al-Al bagmin olusturdugu bir biiyiitme rejiminde AIN kolonlar
arasinda, biiyiitme devaminda Sekil 3-1’de gorildigi {lizere simetrik diizlemde
birbirinden bagimsiz yonelimler olur. Bu durumda birbirinden bagimsiz daha fazla
cekirdeklenme kolonlarinin varligi ve bunun sonucunda out-plane diizleminde yiiksek
kusur yogunlugunun olusacagi anlamina gelir. Deneysel olarak, N polarite alanlarinin
yanal diizlemde, Al-polarite alanlarindan daha yavas biiyiidiigli gozlemlenmistir (Aspar,
1993). Bu farkli biiylime hizinin bir agiklamasi, fazla N tiirlerinin reaktérde sinir
bolgesinde, Al atomlari ile 6n reaksiyona girmesi sonucunda alttas iizerine bag yapma

olasiligin1 diisiirmesine bagli olabilecegi diisiiniilmektedir.

a claanaa /s
(=) AIN NL I\)\k,‘\i /(‘4’*

2 o
O AL
Allayer ... 2.9.9. 9. 0.9 ¢ 9 ¢ ¢ ¢ ¢ ¥ 9 o
WAllatom layer
~ Sapphire sapphire

(b) CI Q8 AR aARAR_ Ic
AIN NL \/‘\;\)\* \/‘\*\)\;
N- laye’ IV S O W AR e e e
W o XK KKK
. Sapphire AlON a A,
- Sapphire
® - Al e—>0 -

Sekil 3-1 (0 0 0 1) Al ile sonlanmig bir safir yiizeyine ilk gelen elementlerin tiirlerine

gore a) N, b) Al durumuna gore AIN yapisinin atomik dizilimleri

3.1.1.2 Sonuclar

Bu ¢alisma sonucunda elde edilen biiylitme parametreleri Tablo 3-1’de, yerinde (in-Situ)
yansima ve sicaklik egrisi Sekil 3-2’de verilmistir. NL-AIN ¢ekirdeklenme tabakasi igin
Al ve N tiirlerinin reaktore gonderildikten sonra yansimanin artma egilimine gectigi
goriilmektedir. Bilindigi {lizere, yansima egrisinin siddeti, yansitilan 15181n optik yolu,
malzemedeki (mA/n1) dalga boyunun bir tamsayisi kat1 ile yapici girisim olusturmasi
sonucunda, kalinlik artik¢a artar. Kullanilan farkli NL-biiylitme sicakliginin etkisini

arastirmak i¢in biiylitme siirecindeki yansima degisim davramisi degerlendirilerek
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biiylitme orani belirlendiginde, kaynaklarin rektore gonderildigi siire igerisinde alttas
sicakligt 847 derece oldugunda biliylime oraninin teorik beklentiden saptigi
gozlemlenmektedir. Teorik beklenti, Sekil 3-2-a” da da goriildiigi lizere diistik sicaklik
bolgesinde biiyiime hizi sicaklik arttikga artmasidir. Fakat Sekil 3-2-a’da goriildiigii
lizere alttas biiyiitme sicakligi 847 derece oldugunda, biiyiime oraninda bir diisiis
gozlemlenmistir. Bu durumun kaynagmin tartismada da bahsedildigi iizere NL-AIN
bliyiitme sicakligi 847 derece oldugunda safir yiizeyindeki Al tiirleri ile N tiirlerinin 6n
reaksiyonlariin, diger sicakliklara gore fazla oldugu, dolayisiyla tiirlerin alttas lizerine
birikme olasiliklarinin azaldigr yorumu yapilabilir. Bu durumun biiylime oraninin
diismesine neden oldugu distnilmiistir. 847 °C biylitme sicakhiginda, Al ve N
tirlerinin reaktére ayni anda gonderilmesi ile yiikksek yogunluktaki N tiirlerinin, Al
tirlerini alttag yiizeyinden daha fazla uzaklastirarak, baslangic N tiirlerinin diizgiin
stokiyometrik dizilimlerinin daha baskin oldugu yapilan XRD tarama sonuglariyla da

desteklemistir.

Orta Sicaklik Bolgesi;
BuylUtme orani
Sicaklik ile degismiyor.

Duslik Sicakhk Bolgesi;
Dusuk sicaklik nedeniyle piroliz
olasiliginin disiik olmasi ve
disik ytzey reaksiyonlari

YuksekfSicaklik Bolgesi;

Piroliz Jonucunda olusan

iyonlarin ve tasiyici gazin
yeterince yuksek

1.024

AIN on Si-007|

Biyliime Orani

1.022 —

enerjisinden
dolayi etch etkisi a)

1.02 —

1/T

20000

NL-AIN Biiyiitme
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AIN on Si-007
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1.018 —

NL-AIN Reflektans Bitis/Baslangig

18000 —

1.016 —
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Sekil 3-2 a) reaksiyon sicakliginin tersine bagli olarak biiylitme oraninin degisimi b) NL-
AIN biiylitme sicakligina bagli olarak yansima degisimi c¢) farkli NL-AIN
biiyiitme sicakliginda biiyiitiilen AIN tabakalarin yansima egrileri
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Tablo 3-1 NL-AIN biiyiitme sicaklig1 ¢aligmasina ait parametreler

Recete

Tabaka

MOCVD XRD-Omega
Gegis . Alttas TMAI
e K;’m"'”‘) SB.:;':E:) Sicakhin “m(sm’u“*) ' Alas | V/IIoram Aciklama 0':: Fw")M 1':: FWH)M
= (°C) (scem)
= = 600 100 1265 1138 = = =
240 N - 100-50 | 1265-950 - - - -
- - 180 50 950 877 - - -
= = 300 50 950 877 1200 1L6 10452
- - 120 50 950 877 1200 - - Bu hiiyiitme referans
- - 5 50 950 877 1200 - - ahanarak NL-
75 - - 50 1200 . - A 79,24 1750,68
60 - - 50 950-1395 | 877-1200 | 1200-900 - - vapilacaktir.
210 - B 50 900 - -
- 220 - 50 1395 1200 900 77 1181
120 - - 50 - 900-1500 - -
720 . - 0 1395-200 - 500 -
- - 600 100 1265 1137 - B -
240 B - 100-50 | 1265915 - - - - Bu biiyiitmede AIN
- - 180 S0 915 847 - - - on Si-007 nolu recete
- B 300 50 915 847 1200 116 10452 |ref, Inarak NL-|
- - 120 50 915 847 1200 - - AIN sicakhk degeri
- N 5 50 915 847 1200 N N Inxtron sicakhk
7 - - 50 1200 N N At relee 78,68 1975,32
60 - - 50 915-1395 | 847-1200 | 1200-900 R . almarak 877
210 - - S0 900 - - dereceden 847
= 220 = 50 1395 1200 900 77 1181 dereceye
120 - - 50 - 900-1500 - - diigiirilmistir.
720 B - 50 1395-200 - 1500 B B
- - 600 100 1265 1137 = B -
240 - - 100-50 | 1265-880 - - - - Bu biiyiitmede AIN
_ - 180 50 880 817 - - - on 5i-007 nolu recete
= = 300 50 380 817 1200 116 10452 |ref, Imarak NL |
- - 120 50 880 817 1200 - - AIN sicakhk degeri
- - 5 50 380 817 1200 - - Iuxtron sicakhk
7 N . S0 1200 . . A e 126,65 1530,00
60 f - 50 $80-1395 | 817-1200 | 1200-900 B B almarak 877
210 - - 50 200 - - dereceden 817
= 220 = 50 1395 1200 900 77 1181 dereceye
120 - - S0 - 900-1500 - - diisiiriilmistiir.
730 5 5 so | 1395200 5 1500 5 5
- - 600 100 1265 1137 - Z z
240 B - 100-50 | 1265880 - - - - Bu biiyiitmede AIN
- - 180 = 843 787 - - - on Si-007 nolu recete
- B 300 50 843 787 1200 1.6 10452 |ref, Imarak NL-|
- - 120 50 343 787 1200 - - AIN sicakhk degeri
- - 5 50 843 787 1200 - - Iuxtron sicakhl
75 N . 50 1200 N N defteri referans 481,98 1764,72
60 - - 50 $43-1395 | 787-1200 | 1200-900 - - almarak 877
210 - - 50 900 - - dereceden 787
- 220 - 50 1395 1200 900 77 1181 dereceye
120 - - 50 - 900-1500 - - diisiirilmistir.
720 B - 50 1395-200 - 1500 B B
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§ NL-AIN Byiitme i /\ § NL-AIN Byitme
] Sicakhg Galigmalan 1 Sicakhg Galigmalari
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Fm- 4 S 51 i I - Sicakligi (°C)  (arcsec)  (arcsec) (arcsec)
E E 877 79,24 1750,68 2674,8
% 00 - M 847 78,68 1975,32 3135,6
o © @
g > i 817 126,65 1530,00 2624,8
Q i g S 787 481,98 1764,72 2538,0
N 100 & 3
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Sekil 3-3 a) (002) diizlemine ait omega taramasi sonuglari, b)(103) diizlemine ait omega
taramasi sonuglari, ¢) NL-AIN tabakasinin biiyiitme sicakligina bagh olarak
(002), (103), (110)-Omega FWHM degisimi, d) Biiyiitme sicakligina bagl
olarak FWHM degisim tablosu

NL-AIN biiyiitme sicakliginin bir fonksiyonu olarak yaklagik 230 nm kalinlikli AIN
tabakasinin (002), (103) ve (110) diizlemlerine ait X-ray sallantt egrileri ve bu
egrilerden elde edilen FWHM degerleri Sekil 3-3’de gosterilmistir. (002) diizlemine ait
FWHM degeri, vida tipi dislokasyon yogunlugunun bir fonksiyonudur. Bu diizleme ait
FWHM genislikleri degerlendirildiginde, NL biiylitme sicakliginin 817-877 °C oldugu
aralikta fazla degisim egilimi gostermemistir. Fakat NL-AIN sicakhigi 787 °C
oldugunda, (002)-FWHM degerinde dikkate deger bir artis olmustur. Bu sonuglar
15181inda, vida tipi kusur yogunluklarmi onemli 6l¢iide artma nedeninin diisiik NL
bliylitme sicakliklarinda Al-Al baglarinin yiiksek mevcudiyetinin oldugu diisiiniildi.
(103) asimetrik ve (110) in-plane diizleminde yapilan omega taramalarinin FWHM
genisliklerini  degerlendirdigimizde, sicakliga baglhh davramis egilimi simetrik
taramalarin FWHM degerlerinde kiyasladigimizda farkli bir davrams sergiledigi
goriilmektedir. (002) diizlemine ait FWHM degeri en diisiik elde edilen 847 °C NL

45



biiyiitme sicakliginda (110) in-plane diizlemine ait FWHM en yiiksek (3135 arcsec)
degerinde elde edilirken, en yiiksek (002)-FWHM degerine sahip 787 °C biiyiitme
sicakliginda en diisiik 110-FWHM in-plane degeri (2538 arcsec) elde edilmistir. Bu
sonuglar, AIN NL biiyiime sicakliginin AIN filmin kristal mozaikligini gii¢lii bir sekilde
etkiledigini acikg¢a gostermektedir. Litaretiire bakildiginda, bu tiir NL-AIN biiyiitme
sicakligi calismalarinda simetrik ve asimetrik FWHM degerlerinin biiyiitme sicakligina
bagl olarak aynmi degisim trendini gosterdigi vurgulanmistir (Miyagawa, 2012). Bizim
calismamizdaki farkli sonuglarin elde edilmesinin nedeninin, farklit NL-AIN biiyiitme
sicakliginda reaktore giren Al ve N tiirlerinin baslangi¢ davranislarinin degismesidir. Bu
ongoriimiizii, XRD datalar1 da desteklemektedir. Tartismada bahsedildigi iizere Al ve N
tirelerinin baslangic davranislarinin sicaklikla degistigi, yapilan XRD taramalari

sonucunda belirlenen FWHM degerlerinin degismesiyle gosterilmistir.
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Sekil 3-4 Farkli NL-AIN biiyilitme sicakliginda biiyiitillen yaklagik 230 nm kalinlikli
AIN tabakasinin reflektivity 6l¢iim sonuglar1 ve dlgiim sonucuna yapilan

fitler

Tartigmada, baslangic biiyiitme polaritesini saptamak i¢in diger 6nemli bulgunun ara
yiizey davranisinin nasil oldugunu belirlemesi oldugundan bahsedilmisti. Ara yiizeyi
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belirlemek i¢cin HR-XRD sisteminin diisiik acilarda x-1s1inin elektro-manyetik 6zellikte
davranmasi sonucunda yansima Olglimleri yapilmasindan yararlanildi. AIN ve Safir
alttas’in kirilma indisi farki nedeniyle gonderilen elektro-manyetik o6zellige sahip
X-1s1lariin, yapilan yansima dlgiimleri sonucunda ara ylizey hakkinda bilgi edinebilir.
Sekil 3-4, 787-877 °C'de biyiitilen AIN tampon tabakasi tlizerine yaklasik 200 nm
yiiksek sicaklikta biiyiitiilen AIN tabakasinin reflektivity sonuglari gosterilmektedir.
Kirmizi salinim formu, global fit programi ile yapilan simiilasyon sonucunu gosterir.
NL-AIN Biiyiime sicakliginin 847 °C oldugu durumda, ara yiizey pikleri (Pendellosiing
peaks) daha belirgin olarak goziikmektedir. Bu sonug, diger numuneler ile
kiyaslandiginda NL-AIN biyiitme sicakhigiin 847 °C  oldugunda arayiizey
plirtizliiligiiniin azaldig1 anlamima gelmektedir. Sonug olarak, reaktdre AIN biiyiitmesi
icin gonderilen Al ve N tiirlerinin biiylitme sicakligit 847 °C oldugunda yiiksek
yogunluklu N tiirlerinin safir yiizeyine daha diizenli dizildigi biiyiitme esnasinda

yansima egrisi ve XRD taramalar1 sonucunda belirlenmistir.

HR-XRD, ince filmlerin 6rgii parametrelerinin belirlenmesinde yiiksek hassasiyette
Olclim saglar. X-1s11 ters uzay haritas1 (Recipocal Space Mapping, RSM), kusurlu
kristal tabakalarin detayli yapisal karakterizasyonu icin giiglii bir aragtir. RSM, dikey
yonde sac¢ilma vektorii (2 Theta-Omega taramasi) ve yatay yonde sacilma vektori
(Omega taramasi) olacak sekilde sacilma diizlemindeki 6l¢iimlere dayanir. Buna paralel
olarak, numunede asimetrik olarak alinan bir haritanin tarama sonucu sa¢ilma uzay
birimine ya da baska bir degisle agisal birime doniistiiriilerek, hem in-plane orgii
parametresi (a) hem de out-plane 6rgii parametresini (c) saptayarak (Sekil 3-5) gerilme

ve biizlilmeleri belirlemek i¢in etkili bir yoldur.

Q,
Recos(m) |Qx| ; 1 1

R M@kl 2 O+ Q2
) a? tea
£ o §
e Q, = 2m/A(cosw — cos(2Q — w))

20 @ Q, = 2m/A(sinw + sin(2Q — w))
El : 5
R \ - a=/4/3(h? + k? + hk)/Q,
£ :
- 26-0 SN . »Qx c=1/0Q,

Rcos(20-wm) Q Rcos(w)

Sekil 3-5 Yapilan RSM taramasi sonucunda w ve Q agilariin agisal birime doniigiimii

ve Orgii sabitlerinin belirlenmesi
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NL-AIN biyiitme sicakliginin, kiilge AIN tabakasinin Orgii sabitlerine etkisini
belirlemek i¢in AIN tabakasmin (114) diizlemine align olunarak RSM taramalari
yapilmistir. RSM sonucunda kirmnimin tepe noktasinin agisal konumu belirlenip, atomik
diizleme ait hkl degerleri kullanilarak hesaplanan a- ve c-6rgii parametre degerleri Tablo

3-2'de gosterilmistir.

Tablo 3-2 Farkli NL biiyiitme sicakliginda biiyiitiilmiis 6rneklerin RSM sonucunda

belirlenen agisal pozisyon ve orgii sabitleri

NL-AIN Biiyiitme x yoniinde agisal y yoniinde agisal ~ Olgiilen a-6rgii  Olgiilen c-6rgii
Sicakligi (°C)  pozisyonu (Qx (1/A%) pozisyonu (Qy (1/A%)  sabiti (nm) sabiti (nm)
877 0,6429 0,8028 0,3111 0,4983
847 0,6439 0,8028 0,3106 0,4982
817 0,6432 0,8033 0,3109 0,4979
787 0,6410 0,8031 0,3120 0,4981

Teorik olarak bulk AIN tabakasinin orgii sabitleri aan=0.3110 nm ve cain=0.4980 nm
olarak verilmistir (Lazarev, 2012). Bu degerler kullanilarak a-yoneliminde (in-plane) €,
ve c- yoneliminde (out of plane) €c degerleri farkli NL-AIN biiyiitme sicakliklari igin
elde edilmistir (Sekil 3-6).
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Sekil 3-6 NL-AIN biiylitme sicakligina bagli olarak a-yoneliminde (in-plane) €a ve c-

yoneliminde (out of plane) Ec stress degerleri

Bu sonuglara gore, 847 °C’de N tiirlerinin diizenli stokiyometrik dizilimlerinin yapida
in-plane yoneliminde stresi azaltirken, out-plane yoneliminde stresi arttirdigi
gorilmistiir. NL-bliyiitme sicakligi 817 °C oldugunda a ve ¢ yoniindeki biiyiitme stressi
diger NL biiylitme sicakliklarina gore kiyaslandiginda daha diisiiktiir.
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Safir alttas lizerine AIN biiyiitmelerinde, yiiksek 6rgli uyumsuzlugu ve termal genlesme
katsayist farkliligi nedeniyle biiylitme baslangicinda olusan AIN c¢ekirdekleri arasinda
farkliliklar olur. Bu kristolagrafik parametreler, dis uzayda (out of plane) yanlis
yonelimi (polar spread) belirleyen egim (tilt) acis1 ve i¢ uzayda yanlis yonelimi
(azimuthal spread) belirleyen donme (twist) acisini tanimlayan mozaik yapiyr dogurur.
Genellikle, c¢ekirdekler arasindaki oryantasyon farkliliginin biyiikligi XRD

taramasindan elde edilen pikin FWHM degerinden belirlenir.

3.1.1.2.1 Tilt acisinin belirlenmesi

Tilt agisin1 belirlemede en ¢ok kullanilan yontem, simetrik (00l) yansimalarinin sallanti
egrileri Ol¢imleri sonucunda elde edilen FWHM degerleri, Williamson Hall Grafigi
olarak bilinen egriden ¢ikarilmasidir. Williamson Hall Grafigi (002), (004) ve (006)
simetrik  diizlemlerde yapilan Olglimlerinden elde edilen sin©/A degerinin
FWHM*sin©/A degerine karsi ¢izilmesiyle olusur (Metzger, 1998). Fakat bu ¢alismada
biiyiitiilen 6rneklerin yeterince kalin olmamasi nedeniyle (006) diizlemine ait XRD
datasi belirlenemedi. Bu nedenle 6rneklerin tilt agisini belirlemek i¢in diger bir yontem
olan (114) RSM taramas1 kullanildi (Moret, 2015). Biiyiitiilen tabakanin mozaik yapisi
nedeniyle asimetrik RSM taramalarinin sonucu eliptik sekilli bir hacme sahiptir. Sekil
3-7'de, (Qz, 0x) merkezli bir difraksiyon tepe noktasinin, XRD karsilikli uzay
eslemesinin gematik bir formu gostermektedir. Burada elipsin FWHM degeri L3, yanal
uyumlu uzunluga (lateral correlation length) karsilik gelen bilesenin vektor biiytikliigii

Lo=Ly, Ly ise tilt olarak bilinen radyal yone dik olan mikroskobik egim nedeniyle

f =tan™! (%>

a =tan"?!
<~ 13 (qu
Aq, q: <
$ ak_/ ) Ly = \/(Aqx)z + (Aq,)?
Ly sinf

genislemeyi temsil eder.

L, cosa

4& L,  cosa

L, cos(a+p)

q b
x Atwist = 3 -~ 2
e > qx* +4.°

Sekil 3-7 gx, qz koordinatlarinda yansitilan ters uzay haritalamasinda elde edilen eliptik
seklinin sematik temsili ve bu eliptik sekilden twist agisinin belirlenmesi
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Sekil 3-8 Fakli sicakliklarda 877 °C, 847 °C, 817 °C, 787 °C biiyiitiillen NL-AIN
tabakasi {izerine biiyiitillen AIN tabakasinin (114) diizlemine ait ters uzay
haritalamasi

Bu calismada biiyiitiilen AIN katmanlariin (114) diizlemine ait ters uzay haritalamasini
(RSM) Sekil 3-8’de gosterilmistir. Safir alttas ile 6rgii uyumsuzlugu nedeniyle, iizerine
biiyiitiilen AIN tabakasinin mozaikligine bagli olarak RSM'nin eliptik seklinde bir
genisleme olur. RSM konturunun dikey yonde genislemesi biiyiitme esnasinda olusan
tilt degerine karsilik gelir. NL-AIN biiyiitme sicakliginin tilt (T) olusumuna etkisini
arastirmak i¢in her bir Ornegin tilt degeri, RSM sonug¢larinin FWHM yogunlugu

belirlenerek hesaplanmaistir.
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Tablo 3-3 Farkli NL-AIN biiyiitme sicakliklarina sahip AIN tabakalarmna ait (114) RSM
taramasindan elde edilen tilt agilar1

NL-AIN Biiyiitme Tilt Agisi (derece)
Sicaklhigi (°C)
787 0,2404
817 0,1094
847 0,0831
877 0,0971

(114) RSM taramalar1 sonucunda belirlenen tilt degerlerini NL-AIN biiyiitme
sicakligina bagl degisimini inceleyecek olursak, en disiik tilt agis1 NL-AIN biiyiitme
sicaklig1 847 °C olan ve bu sicaklikta baslangi¢ N tiirlerinin atomik olarak daha diizenli
dizildigi (Al-polar baskin) numuneden elde edilmistir. Sonug olarak, safir alttas {izerine
baslangigcta N tiirlerinin diizenli dizlim egilimi, safir alttas ile AIN tabakasinin ara
yiizeyinin daha iyi olmasi, ara yiizeyin daha iyi olmasi sonucunda yapinin egim agisini

azaldig1 gosterilmistir.
3.1.1.2.2 Twist Acisinin Belirlenmesi

Biikiilme agist (awwist) kenar tipi kusur yogunlugu ile dogru orantili olup, (101), (102),
(105), (121) gibi asimetrik diizlemlerin ®- ve ¢- taramalarindan elde edilen FWHM
degerlerinden elde edilebilir (Altuntas, 2018). Biikiilme a¢isinin bulunmasi sirasinda ¥
acisina kars1 @ — ve @- taramalarindan elde edilen FWHM degerlerinin degisimi ¢izilir.
Hem o-taramalari hem de ¢-taramalarindaki FWHM degerleri kullanilarak ¢izilen
egrilerin kesisim noktasi belirlenir. Bu egrilerin kesim noktasinin, y eksenindeki iz
diisimii biikiilme agisini (awwist) verir (Sekil 3-9). Elde edilen tilt ve twist degerleri
kullanilarak, kenar tipi ve vida tipi dislokasyonlar hesaplanarak biiylitiillen AIN
tabakalarinin kusur yogunluklari belirlenir (Luo W. , 2017).

Farkli biyiitme sicakligina sahip NL-AIN tabakas: iizerine biiyiitiilen AIN tabakasinin,
farkl1 diizlemlere ait ®- ve ¢- taramalarindan elde edilen FWHM degerlerinin polinomal
fit sonuglar1 Sekil 3-10°da gosterilmistir. Bu egrilerin, kesistigi noktaya karsilik gelen y
eksenindeki izdiisiimleri bulunarak belirlenen biikiilme agilari (ouwist) Tablo 3-4’de

verilmistir.
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Sekil 3-10 Farkli NL-AIN biiylitme sicakligina sahip AIN tabaklaraininn y a¢isina karsi o-

ve ¢- taramalarindan elde edilen FWHM degerlerinin degisimi ve bu degisimlere

yapilan fitler
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Tablo 3-4 Farkli NL-AIN biiyiitme sicakliklarina sahip AIN tabakalarina ait yapilan fit
sonucunda elde edilen twist agilari

NL-AIN Bliyiitme Twist Agisi (derece)
Sicakhgi (°C)
787 1,1944
817 0,9500
847 1,7106
877 1,3665

Bu sonuglara gore N tiirlerinin yogun oldugu baslangi¢ biiylime rejimi olan 847 °C
biyiitme sicakliginda, baslangic kolonlarinin twist acisinin  yiiksek oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 3-11 NL-AIN biiyiitme sicakligina karsi kenar ve vida tipi kusur yogunlugunun
degisimi

XRD taramalar1 sonucunda, bulunan tilt ve twist agilar1, Sekil 3-9’da verilen denklemler
kullanilarak kenar ve vida tipi kusur yogunluklar1 hesaplanmistir. Kenar ve vida tipi
kusur yogunlugu, safir ve AIN arasindaki orgii uyumsuzlugu nedeniyle safir alttas
lizerine biiyiitiilen g¢ekirdeklerin olusumuna bagli olarak degismektedir (Wang J. ,
2017). Sonug olarak, Sekil 3-11’de goriildiigii gibi ilk ¢ekirdeklenme tabakasinda
baslangic tiirleri olan N atomunun Al polar biiyiime rejimine uygun bag yaptigi, bunun
sonucunda ara yiizeyin daha iyi olmasi ve yanlis yonelimlerin azalmasi ile vida tipi
kusur yogunlugunda bir azalma gorilmiistiir. Fakat diger taraftan bu biliylime rejimi,
baslangi¢c AIN kolonlarmin vida tipi kusur yogunlugunu arttirmaktadir. En diistik vida
tipi kusur yogunlugu, NL-AIN tabakasinin bitylitme sicakligi 817 °C’de elde edilmistir.
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3.1.2 GaN Cekirdeklenme Tabakas1 Kalinhginin Kiilce-GaN Tabakasina Etkisi

GaN filmler 6x2 Thomas Swan close-coupled showerhead (CSS) metal organik buhar
biriktirme sistemi ile safir alttas lizerine biiyiitiildii. Biiyiitmelerde tasiyic1 gaz olarak H:
kaynagi ve Oncli (precursors) gaz olarak TMGa ve NHsz kaynaklar1 kullanildi. Safir
alttas olas1 safsizliklarin kaldirilmasi ve iizerine gonderilecek olan oncii gazlarin bag
yapma olasiliginin arttirtlmasi amaciyla 6 dakika boyunca sadece H. akisi altinda 1060
°C’de termal olarak temizlendi. Sicaklik daha sonra 525 °C’ye distiriilerek safir
ylizeyinin azotlastirilmasi i¢in NHz gazi 180 sn boyunca acildi. Bu siire sonunda,
cekirdeklenme tabakasi i¢in TMGa kaynagi agilarak, 150 mbar basing altinda 310, 350,
390, 425 ve 455 s farkli biiyiitme stirelerine sahip 5 farkli 6rnek biiyiitildii.

406 nm ve 905 nm dalgaboylarinda sahip yariiletken lazerler biiylitme siiresi boyunca
yansima aragtirmasi yapilmak i¢in kullanildi. Biiyiitillen yapilarin tabaka kalinligi
belirlemek ic¢in yiikksek ¢ozinirlikli X—smi yansimast (HR-XRR) ol¢timleri
gerceklestirildi. Ayrica biyitiilen yapilarin yiizey Ttzerindeki kalinlik dagilimini
belirlemek i¢in farkli noktalardan XRR 6l¢timii yapilarak, kalinlik degisimi igin standart

sapma hesaplandi.

Cekirdeklenme tabakasinin kalinliginin, kiilge-GaN yapisina etkisini incelemek icin
sadece diisiik sicaklikta biiyiitiilen 5 farkli kalinliga sahip ornegin analizleri yapildiktan
sonra, Sekil 3-12°de belirtilen pozisyonlarda tekrar MOCVD sistemine yerlestirildi.
MOCVD sisteminin ayni anda 2 inch boyutunda 6 6rnek biiyiitebilme kabiliyetinden
yararlanilarak, kiilce-GaN elde etmek i¢in recetenin devamindaki siiregler
gergeklestirildi. NHsz akis1 altinda reaktor sicakligi 60 °C/dk adimlarla 1060 °C’ye kadar
artirtlarak, diisiik sicaklikta biiylitilen GaN tabakasinin yeniden kristallesmesi (re-
crystallization) islemi gergeklestirildi. Yeniden kristallesme siireci sonunda ayni
sicaklikta TMGa kaynagi agilarak, 3 boyutta GaN biiylitmesine baslanildi. Bu asamada
yansima egrisi takip edilerek GaN tabakasinin 3 boyutlu biiylime rejiminden (yanal
biiyiitme), neredeyse (quasi) 2 boyutlu tabaka tabaka biiylimeye ge¢is yapana kadar
devam ettirildi. 2 boyutlu biiyiime asamasinda, yapi tabaka tabaka biiylidiigii i¢in
bliylime hiz1 arttirllarak GaN tabakasinin biiyiitiilmesine hedeflenen tabaka kalinligina

ulasilana kadar devam edildi.
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Er2-003 Er2-002

Pos5 Pos2
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Sekil 3-12 NL-AIN tabakalarinin biiylitme esnasinda susceptor {izerindeki pozisyonu

Biiyiitillen Orneklerin yapisal karakterizasyonu igin yiiksek ¢ozlinlrlikli X—isin1
kirmimi (HR-XRD) kullanildi. Oda sicakliginda fotoliiminisans (PL) 6l¢iimleri i¢in 266
nm dalgaboyuna sahip Q-switch lazer uyarici kaynagi kullanilarak orneklerin optiksel
Olgimleri gergeklestirildi. Numunelerin elektriksel karakterizasyonu, kontaksiz yiizey
direnci sistemi Ve Yyiizey analizi i¢in farkl arayiiz DIC (different interface constrant)

mikroskobi yontemi ile optik mikroskop kullanilarak gerceklestirildi.

3.1.2.1 Tartismalar ve Sonuglar

Malzeme biiyiitmelerinde kullanilan, in-situ optiksel yansima Ol¢iimlerinin &zellikle
safir alttas tizerine biyiitiillen GaN yapilar1 i¢in 6nemli bir karakterizasyon oldugu iyi
bilinmektedir. Farkli ¢ekirdeklenme tabaka kalinliklarina ait 5 farkli 6rnegin 406 nm

dalgaboyu ile alinan biiyiitme anindaki yansima egrileri Sekil 3-13’de verilmistir.

39,1 nm
25,3 nm
32,2 nm
23,3 nm
48,5 nm

Yansima

| L
Biiyiitme Siresi

Sekil 3-13 Farkli kalinliklarda biiytitiilen diisiik sicaklikli GaN tabakasinin 406 nm
dalgaboyu ile alinan biiyiitme anindaki yansima egrileri

Safir alttag lizerine GaN tabakasi birikmeye baslamasiyla yapi {izerine diisen 15181,
yansitan ikiden fazla arayiizey yansima siddettini degistirir. Bu durumda eger biiyiitiilen
malzemenin kirilma indisi taban malzemenin kirilma indisinden biiylikse Fabry-Pérot
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(FP) salimimlar1 nedeniyle yansitilan 1518 optik yolu, malzemedeki (mA/n1) dalga
boyunun bir tamsayis1 kati ile yapici girisim olusturur ve yansima egrisinin siddeti artar.
En diistik kalinliga sahip ilk iki Ornekte biiylitme siiresi arttikca yansima siddeti
artmaktadir. Fakat biiylitme siiresi arttirildikga, biiyiitiilen yapinin kalinlig1 artacak ve
yansitilan 1gmnin optik yolu (m + 1/2)A/n;1 katina esit olacaktir. Bu durumda yansitilan
151810 yogunlugunu azaltan yikici girisim olusur ve yansima egrisinin siddeti diiser. Bu
sekilde, numune kalinlig1 artirildik¢a yapici yikici girisimler sonucunda yansima
egrisinde osilasyonlar olusur. Dolayisiyla daha kalin 6rneklerde yansima egrisinin
osilasyonlar1 goriilmektedir. Fakat NL-GaN biiyiitmelerinin yeterince kalin olamamasi
nedeniyle tam bir osilasyon elde edilemez ve ayrica disiik sicaklikta bilyiitiilen GaN
tabakasinda nano bosluklarin fazla olmasi, teorik olarak bilinen biiylime sicakligindaki
GaN kirilma indisinden farkli olacaktir. Dolayisiyla biiyiitme aninda NL-GaN
kalinligmin belirlenmesi olduk¢a zordur. Bu nedenle c¢ekirdeklenme tabakasinin

kalinlig1 biyiitiildiikten sonra disarida (ex-situ) optik yontem kullanilarak belirlendi.

[Er2-001_Reflektivity|

Flat Kenar s
FlatKenar-Orta =

Orta
Kenar-Orta
Ki

enar
® @ esimilasyon

Normalize Siddet (a.u.)

Normalize Siddet (a.u.)
Normalize Siddet (a.u.)

15 2 25
2-Theta/Omega (derece)

|

ol

ol

L

fl
L

Normalize Siddet (a.u.)
Normalize Siddet (a.u.)

L

ol

15 3 15 2 25 3
2-Theta/Omega (derece) 2-Theta/Omega (derece)

Sekil 3-14 Farkl: siirelerde a) 455 s, b) 310 s, ¢) 390 s d) 350 s f) 425 s biiyiitiilen
diisiik sicaklikli GaN tabakasinin f)’deki pozisyonlara gore reflektivity

Olclimii ve 6l¢iim sonucuna yapilan fit
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Tablo 3-5 Simiilasyon sonucunda bulunan kalinlik degerleri ve elde edilen standart

sapma degerleri

Numune | Biiyiitme | Biiyiitme | Standart
Adi Stiresi (s) | Kalinligr | Sapma
(nm) (nm)
Er2-001 455 48,5 6,84
Er2-002 310 23,3 1,93
Er2-003 390 32,2 2,20
Er2-005 350 25,3 1,33
Er2-006 425 39,1 1,50

GaN o6rneginin opak olmasi ve yeterince kalin olmamasi nedeniyle optik yontemlerle bu
tiir malzemelerin kalinliginin belirlenmesi oldukca zordur. Fakat giiclii bir ara¢ olan
HR-XRD sisteminin diisiik agilarda x-1isininin elektro-manyetik 6zellikte davranmasi
sonucunda, yansima olglimleri yapilabilir. X-1smnimnin kirilma indisi genellikle 1'den az
oldugundan, piiriizsiiz bir numune yilizeyine gelen X-iginlart belirli bir kritik aginin
altinda numuneye niifuz etmeden tamamen yansir. Kritik acinin tizerinde oldugunda 1s1n
numuneye niifuz etmeye baslar ve sagaklar bu bolgede iist iiste bindiginden 0 agis1
artikga 1/0% bagimliligi ile sagilma yogunlugu diiser (Fresnel diismesi). Bununla birlikte,
kirmim tepe noktalarinin etrafindaki girisim sacaklarinin aksine, XRD'deki sacaklar
elektron yogunlugundaki farkliliklardan kaynaklanmaktadir, dolayisiyla yansiyan Xx-
isinin optik yolu simetrik w — 260 taramalarinda degismesi sonucunda sagaklar
(fringeler) olusur. n. mertebedeki i ve j pikleri arasindaki sin®; — sin6; = A@ olan
sacaklar arasindaki agisal farktan film kalinligi belirlenir (Moram M. A., 2009).
- (n; —nj)A N A
2(sin6; — sinf;) 2A6cos6

[3-1]

Burada A, x-1sminin dalga boyudur. Sekil 3-14 yapilan reflektivity 6l¢iimii sonucuna

uygulanan fit ile elde edilen kalinliklar Tablo 3-5’de verilmektedir.
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Sekil 3-15 LT-GaN tabakasmin kalinliginin, 950 nm dalgaboylu lazer ile Olgiilen
yansima artis degeri ve biiyiitme siiresi ile degisimi

Bu yontemle elde edilen LT-GaN kalinlik degerlerine karsilik gelen biiylime zamanlari
ve 950 nm dalgaboylu lazere ait in-situ yansima egri siddetleri Sekil 3-15°de
gosterilmistir. Sonuglardan goriildiigi tizere katman kalinliginin TMGa dozaj siiresi ile
dogrusal olarak iligkili olmadigini belirtmekte fayda vardir. Bunun nedeni, numunelerin
reaktoriin 1s1l temizliginden sonra reaktdr duvarina onciillerin ilk olarak birikmesi ve
alttas tlizerinde materyal kristalizasyon etkinliginin azaltmasidir (Wosko, 2019). Bu
nedenle biiylitme siiresi arttikga biliylime oran1 dogrusal olmayan bir artis
gostermektedir. Bu durum, LT-GaN tabakasi i¢in TMGa kaynagmin agilmasi ile
yansima egrisinin degisiminin gecikmesinden de agik¢a anlasilmaktadir. Fakat, NL-
GaN kalmliginin 950 nm lazer ile alinan yansima egrisinin degisimi ile kiyaslanacak

olursa gercekte biiylitme orani dogrusal olarak artmaktadir.

Cekirdeklenme tabakasinin kalinlig1 belirlenmesi sonucunda, NL-GaN kalinliginin
kiilge-GaN tabakasinin kalitesine etkisinin incelenmesi i¢in Tablo 3-6’daki parametreler
kullanilarak HT-GaN biiyiitmesi yapildi. Bu bilylitmeye ait yansima egrileri Sekil
3-16’da verilmektedir. HT-GaN biiyiitme siireci; adalarin genislemesi, yanal biiyiitme
(3D growth) ve neredeyse (quasi) 2D biiyiitme olmak iizere 3 kisma ayrilmustir. Ilk
kisimda, yeniden kristallenme siireci sonunda tekrar Ga kaynaginin agilmasiyla, safir ve
GaN yapisma katsayis1 farkindan dolayr Ga ve N atomlari tercihen GaN c¢ekirdekleri
tizerine birikmeye baslar. Bu birikme, adalarin genislemesini saglar ve adalarin
genislemesi sonucu, yansima Ol¢limii i¢in numune yiizeyine gelen lazer daha fazla
sacilacagindan yansima siddeti dedektoriin sinyal alamayacagi degerlere kadar diiser.

Bu kisimda 5 6rnek i¢in yansima egrisi ayn1 davranist gostermektedir.
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Tablo 3-6 Farkli siirelerde diisiik sicaklikta biiyiitillen GaN tabakasinin

biiylitme

MOCVD
Gegis P Biiyiime Reaktor Reaktor Ittas TMGa
Recete | Tabaka zamani K’;::;l;k S‘;‘:Z:i'::) Oram B: B Sicakhig khig N]z;c:r:;sl Akigi | VI oran1 Agiklama
> (nm/s) (mbar) () (°C) ccm)
Er2-001
Kusturma - - 360 150 1200 1055 - - -
360 - - 150 1200-580 | 1055-525 - - -
NL-GaN kalinhiginin
- - 240 150 580 525 - - - bulk GaN
Nitridazsyon - - 180 150 580 525 3000 - - arastirillmasi igin
regete olusturuldu.
NL-GaN - 48,5 455 0,107 150 580 525 3000 35 1359
100 - - 150 580-400 - 3000 - -
720 - - 150 400-100 - - - -
Kusturma - - 360 150 1200 1055 - - -
360 - - 150 1200-580 | 1055-525 - - - Er2-001 nolu recete
referans al k NL-
- - 240 150 580 525 - - - GaN biiyiitme siiresi
Nitridazsyon B B 180 150 580 525 3000 B B 455 saniyeden 310
saniyeye
NL-GaN - 233 310 0,075 150 580 525 3000 35 1359 diigirtilmagtir.
100 - - 150 580-400 - 3000 - -
720 - - 150 400-100 - - - -
Kusturma - - 360 150 1200 1055 - = =
360 - - 150 1200-580 | 1055-525 - - - Er2-001 nolu regete
referans al k NL-
- - 240 150 580 525 - - - GaN biiyiitme siiresi
Nitridazsyon g g 180 150 580 525 3000 5 5 455 saniyeden 390
saniyeye
GaN - 32,2 390 0,083 150 580 525 3000 35 1359 diisiiriilmiistiir.
100 - - 150 580-400 - 3000 - -
720 - - 150 400-100 - - - -
Kusturma = = 360 150 1200 1055 = = =
360 - - 150 1200-580 | 1055-525 - - - Er2-001 nolu recete
referans NL-
- - 240 150 580 525 - - - GaN biiyiitme siiresi
Nitridazsyon : - 180 150 580 525 3000 - - 455 saniyeden 350
saniyeye
NL-GaN - 25,3 350 0,072 150 580 525 3000 35 1359 diigiiralmilstir.
100 - - 150 580-400 - 3000 - -
720 - - 150 400-100 - - - -
Kusturma - - 360 150 1200 1055 = = =
360 - - 150 1200-580 | 1055-525 - - - Er2-001 nolu recete
referans NL-
- - 240 150 580 525 - - - GaN biiyiitme siiresi
Nitridazsyon - - 180 150 580 525 3000 - - 455 saniyeden 350
saniyeye
NL-GaN - 39,1 350 0,112 150 580 525 3000 35 1359 T i
100 - - 150 580-400 - 3000 - -
720 - - 150 400-100 - - - -
610 - - 150 590-1200 1050 3000 - -
Yeniden
e et - - 30 150 1200 1050 | 3000-7000 - - Y
ucan Yanal : 24203 4706 0,543 150 [ 1200-1215 [ 1050-1070 [ 7000 65 1683 | Dulk GaN tabakasi
Biiyiitme iizerindeki etkisini
100 - - 150 | 1215-1225 | 1070-1080 |7000-10000 - - BT T L
GaN biiyiitmesi
yapildi.
- 2192,7 2216 0,9895 150 1225 1080 10000 140 1117
720 - - 150 1225-500 - 10000-2000 - -
720 - - 150 500-100 - - - -
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Sekil 3-16 Farkli sicakliklarda biiyiitilen diisiik sicaklikli (LT) GaN tabakasmin
tizerinde yiiksek sicaklikli (HT) GaN tabakasmin 950 nm dalgaboyu ile

alinan yansima egrileri

1 1
480 | NL-GaN Kalinlik Galigmasi 760
v o NL-GaN Kahnligr: 23.3 nm T
- } ol Bguof - NLGaN Kalnie 253 m B2
= ol Clag £S wl = = NL-GaN Kahnhigr: 32.2 nm Etn20f
© i 3 o NLGaN Kalriy: 39,1 o = [ 9
~ 0.1 NL.Gel g§ 360 ~ 01 NL-GaN Kalhnhge: 48.5 nm_ \ § 680
- 3 z - XA
r w  Kabobga Ky r \ e
° bl AP 2omev M | ° P T
° ° 20 25 30 35 40 45 50|
i,-,‘ (7) NL-GaN Kalinhg (nm)
0.01 0.01
) E )
N N
£ £
— S
o 0.001 = o 0.001
= 3 1 Z
T T T T T T T T T . 2 L R . P T, P
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0002-Omega (derece) 10-12-Omega (derece)

Sekil 3-17 Fakli LT-GaN biiyiitme siiresine sahip numuneler i¢in yapilan simetrik (002)

omega ve asimetrik (102) w taramalari

XRD olgiimiinde (002) ve (102) diizlemlerinin sallant1 egrileri karakterize edildi. Sekil
3-17°de biiyiitilen 5 numuneye ait (002) ve (102) diizlemlerinin XRD sonuglari
gosterilmektedir. NL-GaN kalinligi, 48,5 nm’den 23,3 nm’ye diisiirtildiigiinde simetrik
ve asimetrik FWHM degerleri sirast ile 480 den 312 arcsec degerine ve 770 den 650

arcsec degerine diismektedir. Vida tipi ve kenar tipi kusurlarin yogunluklari, (002) ve
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(102) diizlemlerinin w taramasinin FWHM degeri ile ilintilidir (Chierchia, 2003). NL-
GaN kalinligimin artmasi ile vida ve kenar tipi kusurlarin yogunlugu artmaktadir. Bu
sonu¢ ile NL-GaN kalinliginin artmasi ile olusan adalarin biyiikliikleri ve sayisinin

PO

degistigi anlam ¢ikarilabilir.

Dislokasyonlar genellikle safir ve 6rgii uyumsuz olan tampon tabaka arasindaki ara
yiizeyden baglar ve biiyiitillen epitaksiyel tabaka boyunca neredeyse biikiilmeden ve
birlesmeden dogrudan iletilirler. Bu durum diisiiniildiigiinde, biiyiitiilen yapida cok
sayida dislokasyon olacaktir. Safir alttas iizerine GaN biiylitmelerinde kullanilan 3
boyutlu bityime modelinde, GaN tabakasinin, GaN adalar1 {izerine yanal biiyiitilmesi
saglanarak ara ylizeyden gelen kusur ¢izgilerinin (Burger vektorii) biikiilmesi saglanir.
Biikiilen kusur cizgileri bir baska kusur ¢izgisi ile karsilastiginda birbirini yok eder. Bu
durumda kusur yogunlugu azaltilmis kiilge GaN tabakalar1 elde edilebilir. 3 boyutlu
biiyiitmenin kalitesini belirleyen baslica parametrelerden biri, GaN ¢ekirdek adalarinin
seklidir. Adalarin sekline bagli olarak yanal biiyiitme rejimi degisir. Yaptigimiz
calismada, tampon tabaka kalinligi 23,3 nm oldugunda, kiiciik c¢ekirdeklenme
yogunlugu ve adalarin nispeten yavas birlesme siireci ve bunun sonucunda kusur
cizgilerin daha fazla biikiilmesi nedeniyle kristal kalitesinde dikkate deger bir artis
gozlemlenmistir. Tampon tabakasinin kalinligr arttirilmasiyla, c¢ekirdeklenme
merkezinin yogunlugu baska bir degisle olusan adalarin biiyiikliigii artar ve birlesme
islemi ¢ok hizlanir. Bu durumda, ¢ogu kusur ¢izgisi yonlendirilemez ve yok edilemez.
Sonu¢ olarak tampon tabakanin kalinhiginin artmasi ile kalitesinin distigi

gozlemlenmektedir.
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Sekil 3-18 a) Farkli NL-GaN kalinliklarina sahip GaN numunelerinin 266 nm dalgaboylu
lazer ile alinan fotoliiminesans 6l¢iim sonuglart b) NL-GaN kalinligina bagli
olarak GaN kenar piki ve kusur pik siddet oran1 degisimi
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Cekirdeklenme tabaka kalinliginin, kiilge-GaN tabakalarinin optik 6zellikleri tizerindeki
etkilerini arastirmak i¢in, GaN kalmligimmin bir fonksiyonu olarak, oda sicakligi PL
spektrumlar1 Sekil 3-18 (a)'da gosterildi. Her bir numune, 362 nm civarinda bant kenari
emisyon ve yaklasik olarak 35 meV olan birbirine yakin FWHM degerlerine sahiptir.
Bu durum, bant kenar1 emisyon karakteristiklerinin, NL-GaN kalinliginin etkilemedigi
anlamina gelir. Bununla birlikte bu yakin degerler arasinda optiksel kalitenin bir
gostergesi olan (Kim, 1999) bant kenar1 (I) ve derin seviye (lq) liiminesansi arasindaki
yogunluk orani (Ip / lg) ile degerlendirildiginde (Sekil 3-18 (b)) NL-GaN kalinligr 23,3

nm oldugunda en iyi deger olarak goriilmektedir.

T T T T T T T T T
Er2-002

®
S
)
|

Er2-005 -
Er2-003

@
8
e
|

Er2-001 |

Ortalama Yiizey Direnci (Q)

Er2-006

400 T T : T ; T
20 30 40 50
NL-GaN Kalinhgi (nm)

Sekil 3-19 NL-GaN kalinligina kars1 ortalama yiizey direncinin degisim egrisi

Ayrica, NL-GaN kalinlik degisiminin, kiilge GaN tabakasimin elektriksel ozellikleri
tizerine etkisi incelenmistir. Sekil 3-19'de gosterildigi gibi, ortalama yiizey direncinin,
NL-GaN kalinlig1 lizerine giiclii bir etkisi vardir. NL_GaN katmaninin kalinligt 23,3 nm
oldugunda, ortalama yiizey direncinin, elektriksel anlamda iyi oldugunu gosteren
yiiksek tabaka direncine sahiptir. Bununla birlikte, NL-GaN kalinlig1 arttik¢a ortalama
yiizey direnci keskin bir diisiis yasar ve elektriksel anlamda daha fazla gelisme

goriilmez.

62



a) b)

Sekil 3-20 Farkli siirelerde biiyiitiilen a) 455 sn, b) 310 sn LT-GaN tabakas1 {izerine
biiyiitiilen HT-GaN tabakalarina ait yiizey goriintiileri

Son olarak NL-GaN kalinliginin yiizey morfolojisi {izerine etkisinin aragtirilmasi igin
optik mikroskobun Diffraction Interface Constant (DIC) yontemi kullanilarak yiizey
goriintlileri alindi. Sekil 3-20°de, NL-GaN kalinlig1 23,3 nm oldugunda kiilge GaN
tabakasinin yiizey 6zelligi goreceli olarak piiriizsiiz makroskobik morfoloji sergilerken,
NL-GaN kalinlig1 48,5 nm oldugunda kiilge GaN tabakasi1 en piiriizlii makroskobik
morfolojiyi sergilemektedir. Bu gbzlem, XRD sonucuna yapilan yorumu destekler ve
cekirdeklenme tabakasinin kalinligmin artmasiyla 3D adalarin uniform olarak

olusmadig1 ve bu nedenle yiizey lizerinde piirtizliiliigiin arttigi ongoriillmektedir.
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3.1.3 AlxGaixN Biiyiitmesinde Tampon Tabakalarin Kiyaslanmasi

Yerinde izleme (in-situ) egrilerinin analiz grafiklerinde, kirmizi egri bir Onceki
bolimde, AIN biilylitme calismalarindan elde edilen optimize degerler kullanilarak
blyiitiilen AIN c¢ekirdeklenme tabakasi (NL-AIN) iizerine biiyiitiillen AlxGaixN
tabakasini temsil ederken, mavi egri GaN biiylitme caligmasinda elde edilen optimize
biiyiitme parametreleri kullanilarak gergeklestirilen tampon tabaka (HT-GaN/LT-GaN)
tizerine biiyiitiilen AlxGaixN tabakasini temsil etmektedir (Sekil 3-21).

0.16
i AlGaN/NL-AIN
0.14 H
0.12 H
ER C w
©
©
§ n
¢ 0.08
S
>
I 00036 T I T I T I T | 1 I !
g ~ 7] 1500 2000 2500 3000 3500 4500
g A
<t AlGaN/HT-GaN/LT-GaN
DODE), -

. | ! | J | ! | J | J | X | ! | g | d

1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
Buyutme Siiresi (s)

Sekil 3-21 Yerinde izleme (in-situ) egrilerinin analiz grafiklerinde kirmizi egri NL-AIN
lizerine biiyiitiilen AlxGaixN tabakast mavi egri HT-GaN/LT-GaN {izerine
biiyiitillen AlxGaixN tabasini temsil etmektedir.

Biiyiitme i¢in verilen yerinde (in-situ) yansima egrisinden de goriildigu gibi farklh
tampon tabaka iizerine biiyiitilen AlxGaixN yapisinin biiyiitiilmesi su silireglerden

olusur;
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3.1.3.1 AlxGai-xN/NL-AIN Biiyiitme Asamalari

(A1) Safir alttagin hidrojen atmosferinde yliksek sicaklikta 1s1l islemi igin sicakligi 1°C/s
adimlarla 1200 °C’ye ¢ikartildi.

(A2) Safir alttag iizerinde organik materyaller ve oksijen tabasinin kaldirilmasi igin
hidrojen akisi altinda, 150 mbar basing altinda, 6 dakika boyunca kusturma islemi

gergeklestirildi.

(A3) Reaktorde Argus susceptor (alttas tutucu) sicakligi referans alinarak susceptor
sicakligi 847 °C’ye ve bilyiitme basmci 50 mbar’a disirildi ve gekirdeklenme

tabakasinin biiyiitme sartlarinin stabilizasyonu i¢in 5 dakika boyunca beklendi.

(A4) TMAI ve NH3 kaynaklar1 ayni anda agilarak diigiik sicaklikta AIN ¢ekirdeklenme
tabaka biiyiitiilmesi gergeklestirildi. AIN tabakasinin kirilma indisi safir alttasin kiritlma
indisinden daha biiyiik oldugundan, Fabry-Pérot (FP) salinimlar1 nedeniyle yansitilan
15181 optik yolu, malzemedeki (mA/n1) dalga boyunun bir tamsayisi kati ile yapici
girisim olusturur. Bu nedenle yansima egrisinin sinyali NL-AIN biiyiime siiresince

artmaktadir.

(A5) Hedeflenen kalinliga (40 nm) ulasildiginda, TMAI kaynagi kapatilarak yiiksek
sicaklikta AlxGaixN biiylimesi i¢in susceptor sicakligi 1120 °C’ye ¢ikartildi. Bu
sicakliga ulasildiginda, diisiik sicaklikta biiytitiilen ¢ekirdeklenme tabakasinin kristal
kalitesini arttirmak i¢in bu sicaklikta 5 dk boyunca NHa/H2/N2 gazlarinin karigimi

altinda tavlama islemi gergeklestirildi.

(A6) Tavlama islemi sonunda TMGa ve TMAI kaynaklar agilarak AlxGaixN
biiyilitmesi gergeklestirildi.

(A7) Hedeflenen kalinliga ulasildiktan sonra TMGa ve TMAI kaynaklar1 kapatilarak
reaktor NHs akisi altinda sogutuldu.

3.1.3.2 AlxGaixN/HT-GaN/LT-GaN Biiyiitme Asamalari

(B1) Safir alttagin hidrojen atmosferinde yiiksek sicaklikta 1s1l islemi i¢in sicakligi 1°C/s
adimlarla 1200 °C’ye ¢ikarildi.

(B2) Kullanilacak alttag yiizeyinde bulunan olas1 oksijen benzeri safsizliklardan

temizlemek ve ayrica atomik anlamda yiizeyi iyilestirmek amaciyla 1200 °C reaktor
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sicakliginda, 150 mbar basing ve hidrojen akist altinda 6 dakika boyunca kusturma
(desorption) islemi yapildi.

(B3) Reaktor sicakligi 1200°C’den 580 °C’ye distirildi ve disiik sicaklikta
biiyiitiilecek olan GaN tabakasinin biiylitme sartlarinin stabilizasyonu igin 3 dakika

boyunca beklendi.

(B4) Sonraki asamada GaN tabakasi ile safir arasindaki orgii uyumsuzlugunun

azaltilmast i¢in NH, akis1 saglanarak safir yiizeyinin birka¢ monolayer altindaki oksijen

atomlar1 azot atomlart ile yer degistirmesi sonucunda amorf AINxOix yiizey
olusturulmasi amagland1 (Won, 2014). 180 saniye yiizeyin azotlagtirma isleminden
sontra TMGa kaynagi acilarak diisiik sicaklikli GaN biiyiitiilmesi gerceklestirildi.

Yansima egrisinin sinyali LT-GaN biiylime siiresince artmaktadir.

(B5) LT-GaN tabakasinda hedeflenen kalinliga ulasildiginda, TMGa kaynagi
kapatilarak H2 ve NH3 akisi altinda sicaklik 1200 °C reaktor sicakligina dakikada 1 °C
adimlarla yiikseltildi. Bu asamada diisiik sicaklikta biiyiitiilen diisiik yogunluklu amorf
GaN tabakasimin sicakligr arttirilarak, yeniden kristallesme siireci gerceklestirilmistir.
Diisiik yogunluktaki GaN tabakasi sicakligin artmasi ile yeniden kristalleserek daha
yiiksek yogunluga ge¢mektedir. Bu hacimsel degisiklige sicaklik artmasiyla hidrojen
gazinin asindirma etkisi eklendiginde, ada seklinde c¢ekirdeklenme merkezlerinin
olusmasma neden olur. Bu nedenle LT-GaN/Safir yilizeyinden alinan yansima egrisi
sinyali, baslangigta goreceli olarak diizgiin yiizeyden 3 boyutlu ada sekline doniismesi
sonucunda oOlglim i¢in gonderilen lazerin 3 boyutlu piiriizlii yiizeyden sagilmalari

artacagindan yansima siddeti diigmektedir.

(B6) yeniden kristallesme siirecinden sonra TMGa kaynagi reaktore tekrar gonderilerek
3 boyutlu ¢ekirdeklenme adalari {izerine yanal GaN biiyiitiilmesi gergeklestirilir. Safir
ile GaN arasindaki yapisma katsayr farkindan dolay1 Ga ve N Oncii atomlari tercihen
cekirdeklenme adalar1 GaN yiizeyi iizerine birikir. Birikme devaminda adlarin
bliylikligl artmasi ile 3 boyutlu piiriizliiliik artar ve yansima siddeti dedektoriin sinyal
alamayacag1 seviyelere kadar diiser. Birikme devaminda segilen biiyiitme sartlari
sonucunda (yliksek sicaklik, goreceli olarak diisiik basing, yliksek V/III orani) yanal
biiyiitme orani, dikey biiylitme oranindan yiiksek olmasi1 nedeniyle adalar yanal olarak
genisler ve ada sekilleri diizelmeye baslar. Bunun sonucunda yansima siddetti artmaya

baslar. Adalarin diizglin olarak biiylimesiyle yansima 6l¢iimii i¢in gonderilen lazerin
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sacilmalar1 azalacagindan adalarin yiizeyinin genislemesiyle yansima sinyalinin siddeti

yavas yavas artar.

(B7) Biiyiitme devaminda adalar birbirleri ile birlesme siirecine girer ve li¢ boyutlu
biiyiitme rejminden neredeyse iki boyutlu biiylime rejimine gegilir. Artik tabaka tabaka
biiylitme rejminden dolay1 yansima egrisinin ortalama siddeti degismez. Bu asamada
hedeflenen kalinliga ulasildiginda, TMGa kaynag1 kapatilarak AlxGaixN tabakasi i¢in

biiyiitme parametrelerinin dengeye gelmesi beklendi.

(B8) Denge sartinda TMGa ve TMAI kaynaklar agilarak biiyiitme sicakligi ve basinci
sirastyla 1075 °C ve 50 mbar biiyiitme sartlarinda, AlxGaixN biiylitmesi gergeklestirildi.

(B9) Hedeflenen kalinliga ulasildiktan sonra TMGa ve TMAI kaynaklar1 kapatilarak
reaktdr NHs akisi altinda sogutuldu.

3.1.3.3 Tartismalar ve Sonuclar
AlGaN/HT-GaN/LT-GaN Tabakasinin Biyiitme Siresi (s)
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Sekil 3-22 Gergek zamanli (in-Situ) NL-AIN ve HT-GaN/LT-GaN iizerine biiyiitlen
AlxGaixN tabakasinin a) 406 nm dalgaboyunda yansima, b) alttas-kavis
(curvature) egrileri

Iki farkli tampon tabaka kullanilarak gerceklestirilen AlGaN biiyiitmelerinin 406 nm

yansima egrileri kiyaslandiginda (Sekil 3-22-a) LT-AIN-buffer tabaka 6rneginin hem

yansima saliiminin genligi hem de yansima siddeti, HT-GaN/LT-GaN buffer tabakasi
lizerine biiyiitiilen AlxGaixN tabakasina kiyasla ¢ok daha kiigiiktiir. Bu durumun

kokeni optik girisim farkliligidir ve denlem 3-2°deki gibi ifade edilebilir (Shih, 2005);

2mnlL

(1 — ng)?n?cos? ( ) + (ng — n?)2sin? (ZanL)
= 2mnlL 2mnlL [3-2]
(1 + ns)*n?cos? (T) + (n, + n?)2sin? (T)
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Burada R yansima, A dalga boyu, L biiyiitiilen malzemenin kalinlig1, n ve ns sirasiyla

e . e 2mnl
biiyiitiilen malzemenin ve alttasin kirilma indisleridir. cos? (%) = 0 yansimanin

minimum, sin? (27;—“) =0 yansimanin maksimum oldugu duruma karsilik gelir.

Formiilde agikga goriildiigl iizere alttas ile biiyiitiilen malzeme arasindaki kirilma indisi
farki ne kadar yiliksek olursa, salinimlarin genligi o kadar biiylik olacaktir. Bu
calismada kullandigimiz materyallerin, yansima Olgiimii i¢in kullanilan 406 nm
dalgaboyuna karsilik gelen kirilma indisleri nsafir=1,7855, ngan=2,5501, nain=2,1943
olarak verilmektedir (Polyanskiy, 2008). Safir alttas {izerine biiyiitillen AIN ve GaN
tampon tabakalar igin formiilden maksimum siddetleri sirasiyla 0,15, 0,22 olarak
belirlendi. Bu durum HT-GaN/LT-GaN tampon tabakasinin iizerine biiyiitiilen
AlxGai1xN tabakasinin yansima siddeti ve genliginin, LT-AIN tampon tabakas1 {izerine

biiyiitiilen AlxGai;-xN tabakasindan neden yiiksek oldugunu ac¢iklamaktadir.
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Sekil 3-23 a)HT-GaN/LT-GaN, b) NL-AIN iizerine biiyiitillen AlGaN tabakalarina ait
yerinde 406 nm dalgaboylu lazer kullanilarak 6lgiilen yansima egrisi (mavi) ve
fit (kirmiz1) sonuglari

Sekil 3-23’de biiylitme aninda 406 nm dalga boylu lazer kullanilarak elde edilen

AlxGaixN tabakasinin yerinde yansima oOlgiimii ile gozlemlenen Fabry-Perot

osilasyonlar1 (mavi) ve bu osilasyonlar iizerine uygulanan fit (kirmizi) sonuglar

kullanilarak belirlenen biiylitme oranlart verilmistir. Gergek zamanli yerinde yansima
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Olgtimii  kullanilarak HT-GaN/LT-GaN {izerine biiyiitillen AlxGaixN tabakasinin
biiyiitme oranlart 0,63 nm/s ve NL-AIN tabakasi iizerine biyiitiilen AlxGai-xN
tabakasinin biiylitme oram1 0,49 nm/s’dir. Biiyiitme oranindaki bu farklilik
HT-GaN/LT-GaN tabakasinin yiiksek sicakliklarda yiizeyinin bozulmasi nedeniyle,
yiizeyini korumak adina biiyiitiilen AlxGai-xN tabakasinin, NL-AIN {iizerine biiyiitiilen
AlxGai1xN tabakasina kiyasla daha diisiik sicaklikta biiyiitiilmesidir. XRD ve PL 6l¢tiim
sonuglari incelendiginde bu sicaklik farkinin AlxGaixN tabakasindaki Al alagim oranini

etkiledigi gézlemlenmistir.
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Sekil 3-24 Mavi egri HT-GaN/LT-GaN, kirmizi egri NL-AIN iizerine biiyiitiilen AlIGaN
tabakalarina ait HR-XRD 6l¢iim sonuglari

Her iki farkli tampon tabaka {izerine biiyiitiilen AlxGai-xN tabakalarinin simetrik (002)
diizlemine gore yapilan ®-20 tarama sonuglar1 Sekil 3-24’de gosterilmektedir. Burada
tampon tabaka ve AlxGaixN tabaklarmin sallanti egrileri yari maksimum tam genisligi
(FWHM), out-plane diizleminde kristal kusurlarin miktarini1 yorumlamak i¢in kullanildu.

AIN ¢ekirdeklenme tabakasi {lizerine biiyiitiilen AlxGaixN katmaninin (0002) diizlemine

69



ait sallant1 egrisinin FWHM genisligi 109 arcsec iken, GaN-HT/GaN-LT tampon
tabakasi ilizerine biiyiitiilen AlxGaixN tabakasmnin ayni diizlem {izerindeki sallanti
egrisinin FWHM genisligi 381 arcsec olarak elde edilmistir. Hem in-plane hem de out-
plane diizlemine ait kusurlar1 yorumlamak i¢in her iki numunenin (103)-AlxGaixN/NL-
AIN ve (114)-AlxGa1xN/HT-GaN/LT-AIN diizlemine bakildi ve FWHM degerleri sirasi
ile 431 ve 561 arcsec olarak elde edildi. AlIGaN numunelerinin tiim HR-XRD sonuglari
Tablo 3-7'de gosterilmektedir. Her iki tampon tabaka igin AlxGaixN tabakasinin
FWHM degerleri kiyaslandiginda AIN ¢ekirdeklenme tabakasi {izerine biiyiitiilen
AlxGai1xN tabakasinin kristal kalitesinin daha iyi oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 3-25 a)AlLGaixN/HT-GaN/LT-GaN (114) diizlemine ait, b) AlxGaxN/L-AIN

(103) diizlemine ait RSM tarama sonuglar1

Orgii noktalar1 arasindaki uzaysal bosluk ve kusurlarla ilgili genisleme icin bircok
bilgiye, ters Orgii noktalarinin 2 boyutlu bir kesitini gdsteren ters uzay haritalarinda
(Recipocal Space Mapping, RSM'ler) ile elde edilebilir. 2D diizlemde RSM taramasi, art
arda o degerlerinde bir dizi ® — 20 taramalar1 yapilir ve 3. boyut olarak pik siddeti
alinarak harita formu elde edilir. RSM taramasinda ¢izgi genisliklerinin genislemesi,
baslangi¢c c¢ekirdeklenme olusumuna ve agisal yonelim bozukluguna baghdir ve

gerilimin varhigmin bir gostergesidir. Sekil 3-25’de, AlxGaixN/HT-GaN/LT-GaN yapisi
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icin asimetrik (11-24) diizlemi, AlxGaixN/NL-AIN yapist igin asimetrik (10-13)
diizleminin RSM sonuglar1 gosterilmektedir.

Biiyiitilen AlxGaixN tabakalarinin ince olmasi nedeniyle asimetrik taramalar igin
grazing incident geometrisi kullanildi. Hem biiyiitiilen tabakanin ince olmasi hem de
nitriir tabanli malzeme grubunun asimetrik diizlemlerde yap1 faktoriiniin diisiik olmasi
nedeniyle asimetrik RSM taramasi igin AlxGaixN/HT-GaN/LT-GaN tabakalar1 (11-24)
diizlemi segilirken, AlxGaixN/NL-AIN tabakalar1 (10-13) asimetrik kirinim diizlemleri
secilmistir. Sekil 3-25, bu diizlemlere ait RSM goriintiisii gosterilmektedir. AlxGaixN
tabakasi tepe noktasinin konumu, gerilim veya alagim oraninin dalgalanmalarindan
dolay1 genislemektedir. Diizlem dis1 gerilme (out of plane strain, €;;) ve diizlem igi

gerinim (in-plane strain, exx) asagidaki denklemlerle hesaplanir (Jayasakthi, 2017).

_c—¢ a—ag
Ezz = ) Exx = [3'3]
Co Qo

Burada a ve ¢ X-ray taramasindan hesaplanan gerilimli AlxGaixN tabakasinin 6rgii
parametreleri, ao ve Co kiilce AlxGaixN yapisinin gerilimsiz 6rgii parametreleridir. AIN
cekirdeklenme ve HT-GaN/LT-GaN tampon tabakalari iizerine biyiitiilen AlxGaixN
yapilariin siras1 ile diizlem dis1 gerilme (out of plane strain, €zz) ve diizlem ici
gerinimleri (in-plane strain, exx) -0,002678, 0,0000379 ve 0,009682, -0,00081 olarak
elde edildi. XRD RSM sonuglarindan hesaplanan gevseme oranlarina bakildiginda,
GaN-HT/GaN-LT tampon tabakasi iizerine biiyiitillen AlxGaixN yapisinin gevseme
orani %13 iken AIN ¢ekirdeklenme tabakasi iizerine biiyiitillen AlxGaixN tabakasinin
%96 gibi yiiksek bir deger elde edilmistir. Sekil 3-22-b’de HT-GaN/LT-GaN ve NL-
AIN tabakalarmin {izerine biyiitilen AlxGaixN tabakasinin gerilmeleri, wafer
egriliginin yerinde lazer deflektometri 6lgtimleri kullanilarak ger¢ek zamanl (in-Situ)
olarak dlgtim sonuglari gosterilmektedir (Hearne, 1999). Wafer egriligine bakildiginda
HT-GaN/LT-GaN {izerine biiyiitiilen AlxGai«xN tabakasinin biiylitme anindaki gerinim
stresinin daha yiliksek oldugu goriilmektedir. Bu iki ayr1 tampon tabakasi iizerine
biiyiitiilen AlxGaixN tabakasinin in-Situ ve ex-situ sonuglarindaki farklilik 6rneklerin
yiizey gorintiilerine bakildiginda anlagilmaktadir. Gerinim stresinden dolayr GaN-
HT/GaN-LT tampon tabakasi iizerine biiyiitillen AlxGaixN tabakasinda c¢atlama
baslangici olmasi ve AIN ¢ekirdeklenme tabakasi iizerine biiyiitiilen AIGaN tabakasinda
catlamanin olmadig1 goriilmektedir (Sekil 3-26). Sonug¢ olarak GaN-HT/GaN-LT
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tampon tabakasi tizerine AlxGaixN tabakasi biiylirken stres nedeniyle soguma esnasinda

catlayarak gevsemistir.

a) b)

Sekil 3-26 a)NL-AIN, b) HT-GaN/LT-GaN farkli Tampon tabaka iizerine biiyiitiilen
AlGaN tabakasina ait ylizey goriintiileri

Tablo 3-7 HR-XRD 6l¢iim ve hesaplama sonuglari

Tabak AlGaN FWHM G
Tampon Tabaka Tabaka Al igerigi a “a a 002-omega 114-omega €un o (GPa) evgeme
Kalinhigi (nm) (%)
(arcsec) (arcsec)
NL-AIN AIN 1 40 290 450
AlGaN 0,364 170 109 431 0,00968 5,1715 96
GaN 0 1200 360 500
HT-GaN/LT-GaN
AlGaN 0,235 200 381 595 -0,00081 -0,4320 13

Fotoliiminesans (PL) dl¢limii ile belirlenen yasak enerji araliginin bir fonksiyonu olarak,
AlxGaixN tabakasinin alagim oranmin kesin bilgisi, bir egim parametresine (bowing
parametresi) baglidir. Farkli sartlarda biiyiitmesi gerceklestirilen AlxGaixN numuneleri
iizerinde simdiye kadar bildirilen egim parametresi degerleri -0,8 eV’dan 2,6 eV’a kadar
genis bir aralikta degiskenlik gostermektedir (Yun, 2002). Bu nedenle egim parametresi
icin evrensel bir sabit sunmak zordur. Egim parametresi (b), alasima bagh olarak

degisen yasak enerji araliginin parabolik terim katsayisi olarak tanimlanir (Angerer,
1997):

Ey(x) = Egx + EJ(1 — x) — bx(1 — x) [3-4]

Burada E) ve E; sirasiyla GaN ve AIN yasak enerji band araliklaridir. Egim

parametresinin kokeni farkli yap1 tasarimi, biiylime yontemleri ve biiyiime kosullarinda

biliyliyen malzemenin farkli 6rgli sabitinden kaynakli sikistirma stres etkisinin bant
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araligini degistirmesi ile agiklanabilir. Stresin bant araligi lizerindeki etkisi (Jayasakthi,
2016);

Ego(x) - Egs(x) = O0xy [3-5]

Burada Ego(x), Egs(x) Ve a sirasi ile gevsemis yasak enerji araligi (band gap), olciilen
yasak enerji aralig1 ve basing katsayisi (meV/GPa) ve oy, diizlem igi biaxial gerilimidir.

biaxial elastik modiiller cinsinden ifadesi;

Cis
Oxx = Exx | C11 + C12 — ZC_ [3'6]
33

AlxGaixN alagimlariin elastik sabitleri C11, C12, C13 ve C33, Tablo 3-8'de belirtilen
GaN ve AIN’in teorik degerleri kullanilarak Vegard yasasmma gore belirlendi
(Vurgaftman, 2003). XRD sonucunda bulunan stres degeri kullanilarak hesaplanan
AlxGaixN katmanlari i¢in gerilim degeri Tablo 3-7’de sunulmustur. Litaretiirde (Goyal,
2015) basing katsayisi a, deneysel calismalar sonucunda 25 meV/GPa olarak
belirlenmistir. Buradan gerilmelerden dolayr NL-AIN tampon tabakasi {iizerine
biiyiitiilen AlxGaixN tabakasinda yasak enerji araligi kaymasi (Ego(x) — Egs(x)) 129,3
meV iken HT-GaN/LT-GaN iizerine biyiitilen AlxGaixN tabakasinin gerilimlerden

dolay1 yasak enerji araligi kaymasi 10,8 meV’dur.

Tablo 3-8 Hesaplamalarda kullanilan 6rgii sabitleri ve elastik sabitler

do Co Cu Ci Ciz Csz
GaN 3,1893 5,1851 390 145 104 398
AIN 3,113 4,9816 396 137 108 373

Algz6Gags6N  3,1618  5,1118 392,2 142,1 105,4 389
Alg3Gao 76N 3,1506  5,0819 393,0 140,9 106,0 385,3

PL ol¢timleri oda sicakliginda uyarim i¢in 256 nm dalga boyunda 151k yayan Q-Switch
lazer ve CCD512-BT-TE dedektdr kullanilarak yapilmistir. Olgiim esnasinda kullanilan
lazerin giicii 6.4 mW ve Ol¢iimiin alindig tarama araligi 4 pts/s’ dir. Her iki numuneye
bakildiginda HT-GaN/LT-GaN iizerine biiyiitilen AlxGaixN tabakasinin 310 nm
civarinda yakin bant kenar emisyonuna ve yaklasik olarak 11 nm FWHM degerlerine
sahipken, NL-AIN iizerine biiyiitilen AlxGaixN tabakasi 296 nm civarinda yakin bant
kenar1 emisyonu ve yaklasik 8,5 nm FWHM degerlerine sahiptir (Sekil 3-27). Yakin

bant kenarindaki emisyon farklilig1 iki nedene dayanir; birincisi yiiksek sicakliklarda Al
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tepkimeye girme verimliligin artmasi, ikincisi daha diisiik sicakliklarda ytlizeyden daha
az Ga atomlart ayrilmasidir. Bu nedenle, HT-GaN/LT-GaN iizerine biiyiitiilen AlxGax-
xN tabakasi GaN tabakasinin kenar bant emisyonuna (362 nm) daha yakin ¢ikmistir

(Demir, 2018).
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Sekil 3-27 Mavi egri HT-GaN/LT-GaN, kirmizi egri NL-AIN iizerine biiyiitiilen
AlxGai-xN 6rneklerinin PL sonuglari

3.1.3.4 Sonug

Bu boliimde yapilan biiylitme g¢alismalart sonunda AlxGaixN tabakasi i¢in uygun
cekirdeklenme tabaka yapisi belirlendi. Bu ¢alismada AIN ve GaN yapilarinin biiylitme
calismalarindan kullanilan gekirdeklenme tabakasinda elde edilen ideal parametreler
referans olarak alindi. NL-AIN ve HT-GaN/LT-GAN tampon tabakalari iizerine
biiyiitiilen AlxGai1-xN yapilar karakterize edildiginde, NL-AIN tampon tabakasinin bazi
dezavantajlarina ragmen Ozellikle simetrik diizlemde kristal kalitesinin daha iyi
olmasindan dolayi, safir alttas lizerine AlxGai-xN biiylitmeleri i¢in yapilan bu ¢alismada

daha uygun bir tampon tabakasi olacagi diisiiniilmiistiir.
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3.1.4 Safir Alttas Uzerine AIGaN/AIN Heteroyapisimin Biiyiitiilmesi

Bu bolimde, AIN c¢ekirdeklenme tabakasi lizerine biiyiitiilen AlxGaixN tabakasi icin
diisiik sicaklikta biiyiitiillen AIN ¢ekirdeklenme tabakasinin baslangic parametrelerini
belirlemek adma c¢alismalar yapildi. AlGaN/AIN heteroyapisinin biiyiitiilmesi i¢in
onceki calismalar ve litaratiirdeki parametreler kullanilarak baslangic regetesi
olusturuldu. Bu regete kullanilarak biiyiitillen yapilarin tekrarlanmasi sonucunda,
reaktoriin  kaplanmasinin hafiza etkisinden dolayr AlxGaixN tabakasmin kristal
kalitesini olumsuz yonde etkiledigi goriildii. Bu durumun oniine gegmek ve nedenini
anlamak i¢in (0001) safir alttasin baslangic sartlar1 ve safir alttas {izerine biiylitiilen AIN
cekirdeklenme tabakasinin belirli parametreleri ¢alisildi. Baglangigtaki safir ylizeyinin
sartlarinin kosullandirilmas i¢in; yiizeye gonderilen ilk oncii (N ya da Al) gazinin
etkisi, kusturma asamasindaki susceptor pozisyonu, kusturma sicakligi, kusturma siiresi

calismalar1 yapilmstir.

3.1.4.1 AlGaN Biiyiitmelerinde Hafiza Etkisi

Reaktdriin kaplanmasinin biiyiitme kosuluna etkisinin (memory effect) arastirilmasi icin
art arda li¢ defa biiylitme regetesi degistirilmeden ayn1 kosullarda AlxGaixN/NL-AIN
tabakas1 bliylitiilmiistiir. Sekil 3-28°de biiyiitiilen yapilarin yansima ve sicaklik egrileri
gosterilmektedir. AlxGaixN/NL-AIN heteroyapilari i¢in yerinde yansima ol¢iimiiniin
genel davranigina bakildiginda, AlGaN tabakasiin biiyiitiilmesi esnasinda yansimanin
ikinci salinim genligi ilk biiyilitme igin 17 birim, ikinci bilylitme i¢in 16 birim, {igiincii
biiyiitme i¢in 11 birim olarak elde edilmistir. Bu sonuglardan, art arda yapilan
AlxGa1xN/NL-AIN biiylitmelerinin her yapilan biiyiitme tekrarindan sonra biiyiitme
kosullarinin sabit tutulmasina ragmen, yiizey kalitesinin optik olarak daha piiriizlii hale
doniistiigii yorumlanabilir. Yansima egrisinden elde edilen diger bir ¢ikti ise NL-AIN
biiyiitmesinin st iiste ¢izilmesi sonucunda ilk biiyiitmenin NL-AIN yansima genliginin
diger Orneklere gore daha yiiksek olmasidir. Dolayisiyla, ilk biiylitmenin yiizey
puriizliigiiniin diger biiylitmelere gore daha 1yi oldugu ve her biiyiitme tekrarindan sonra
NL-AIN tabakasinin yiizey piirtizliiligiiniin arttig1 yorumlanabilir. Son olarak, yansima
egrisine bakildiginda NL-AIN tabakasinin bilyiitme baslangicinda ya da kusturma siireci
sonunda safir yiizeyinin yansimasi kiyaslandiginda son biiyiitmenin yansima siddeti
diger Orneklere gore daha diisiiktiir. Bu iki duruma isaret etmektedir; tiglincii
biiylitmede, diger biiyiitmelere gore yiizeyin atomik olarak daha kotii olmasi, diger

durum ise yilizeyin diger o6rneklere gore daha az metalik olmasidir. Litaretiirde, metalik
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Al safir ylizeyinin yansimasinin yalin safir yiizey yansimasindan daha yiiksek oldugu

bildirilmistir (Reentila, 2008).
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Sekil 3-28 Ayni kosullarda biiyiitiilen AlIGaN/NL-AIN tabakasinin yansima egrilerinin

karsilastirlmasi

Fabry-Perot salinimina gore, salinimlarin fazi ve genligi, gelen 1518 dalga boyunun

yan1 sira malzemelerin optik sabitlerine ve biiyliyen tabakanin kalinligina baglhidir.
Maksimum yansima (sin2 (27;—”1“) = O) kosulu, biiyiitillen yapinin kirilma indisi ve

tabaka kalinligi, kullanilan lazerin dalga boyunun yarisina esit oldugu durum igin
gecerlidir. Nitriir tabanli malzemelerin diisiik kirilma indisi nedeniyle 6zellikle ince
tabakalarin ger¢cek zamanli karakterizasyonu igin 406 nm dalga boylu lazerler daha
uygundur. Dahasi, yansima 6l¢iimil i¢in kullanilan 406 nm dalgaboylu lazerlerin enerjisi
yiiksek oldugundan, optik 6l¢iim igin gonderilen lazer 1sinlarmin, daha derine niifuz
ederek kalinligin artmasi ile salinimlarin genliginim soniimlenmesi daha geg¢ siireglerde
gerceklesir. Yiizey piriizliliigli, yansima gecislerini etkileyen bir diger 6nemli
parametredir. Yansima 6l¢iimii i¢in kullanilan 406 nm kisa dalga boylu lazerler, bu tiir

sistemlerde kullanilan 950 nm veya 633 nm dalga boylu lazerlerden daha yiiksek yiizey
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hassasiyetine sahiptir (Sun X. , 2013). Boylece yiizey piriizliligi nanometre

sikalasinda ger¢cek zamanli yansima salinim genliginin degisimi ile yorumlanabilir.
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Sekil 3-29 Art arda biyiitilen AlGaN/NL-AIN heteroyapsisinin a) 2-theta/omega
taramalari, b) simetrik diizlemin salanti egrileri, c)asimetrik diizlemin

sallant1 egrileri

Art arda biyiitilen AIGaN /NL-AIN /safir heteroyapilarin kristal kalitesi, HR-XRD
kullanilarak simetrik (002) diizlem yansimalarinin 26 / w ve w, asimetrik (103) diizlem
yansimalarinin w taramalari yapilarak arastirilmistir (Sekil 3-29). Sekil 3-29-a'da her bir
numune i¢in yapilan 20 / w taramasi sonucunda AlGaN / AIN / safir yapilarina ait ii¢
pik oldugu goriilmektedir. En keskin ve en yiiksek pik safir alttasa aittir. Ortadaki ve
soldaki sirasiyla cekirdeklenme tabakasi olan AIN tabakasina ve bu tabaka iizerine
biiyiitillen AlGaN tabakasina aittir. Sekil 3-29-a'daki HRXRD taramalar1 ve analizleri
sonucunda, AlGaN tabakasinin farkli alagimlarda biiyiimedigini ve reaktoriin
kaplanmasiyla alagim oranmin degismedigini gosterir. Fakat baslangi¢ biiyiitmesinden
elde edilen AlGaN ve AIN ara yiizey kalitesinin 1yi oldugunun gostergesi olan kalinlik
salinimlart (fringe), her biiyiitme tekrarindan sonra giderek yok olmustur. Ayrica
tekrarlanan biiyiitmeler sonunda AIN ve AlGaN tabakalarin pik genislikleri giderek
artmistir. Sekil 3-29-b, biiylitme tekrarlarinin AlGaN tabakasinin (002) yansimasina
yapilan sallanti egri taramalarinin FWHM degisimi gosterilmektedir. Burada ilk
bliylitme i¢in 109 arcsec, ikinci biliyiitme i¢in 266 arcsec ve tiglincii biiylitme i¢in 1788

arcsec olarak elde edilmistir. Biiylime tekrarin artmasiyla AIGaN epi-katmaninin kristal
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kalitesinin kotiilestigi goriilmektedir. Sekil 3-29-c’de, AlGaN tabakasinin (103)
diizlemine ait asimetrik sallant1 egrisinin FWHM degerleri birinci, ikinci ve ti¢lincii
bliylitmeler icin sirasiyla 431, 1048 ve 945 arcsec olarak elde edilmistir. Her biiyiitme
tekrarindan sonra simetrik ve asimetrik FWHM degisimi Sekil 3-30°da verilmistir.

Sonuglardan bu sartlarda biiyiitmelerin tekrar edilemez oldugu anlagilmaktadir.
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Sekil 3-30 Tekrarlanan biiylitmeler sonunda simetrik (kirmizi egri), asimetrik (mavi

egri) FWHM degisimi

Ayrica, yapilan XRD olciimlerine ek olarak, biiyiitme esnasinda (in-situ) yansima
egrileri kullanilarak yapilan yorumlar1 desteklemek icin biiyiitiilen numunelerin digarida
(ex-situ) reflektivity (X-ray reflectivity, XRR) 6l¢timleri gergeklestirildi. Sekil 3-31°de,
safir alttag lizerine blyiitiilen yaklasik 40 nm kalinligina sahip AIN tampon tabakasi
tizerine 360 saniye siiresince biiyiitiilen AlGaN tabakasinin olusturdugu heteroyapinin
art arda 3 kez tekrarlanarak biiyiitmeden biiyiitmeye degisen reflektivity sonuclar
gosterilmektedir. Kirmiz1 egri reflektivity dl¢iim sonucu temsil ederken, mavi egri
Olclim sonucuna yapilan simiilasyonu gosterir. Eklenen tablolarda, Global fit analiz
programindan elde edilen yogunluk, kalinlik ve piiriizliiliigii listelenmis ve sonuglardan
goriildiigii tizere AlIGaN/AIN hetero yapisinin dort tabakadan olustugu varsayilmigtir.
Burada, tabakal AIN tampon tabakasi ile alttas safir arasinda baslangi¢ ¢ekirdeklerinin
olusturdugu bir ara tabaka, tabaka2 AIN tampon tabakasi, tabaka3 u-AlGaN tabakasi,
tabaka4 yiizeye yakin bolgelerde oksitlenmeden dolayr farkli yogunluga doniisen
AlGaN tabakasini temsil etmektedir.
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Sekil 3-31 Art arda biiyiitilen AlGaN/AIN heteroyapisina ait kirmiz egri XRD-
reflektivity 6l¢limii mavi egri simiilasyon sonuglari
Yerinde yansima ve reflektivity sonuclar1 yorumlandiginda parametrelerin
degistirilmeden birbirinden farkli {i¢ sonucun ¢ikma nedeninin, reaktérde parazitik
birikimlerin  varligindan  kaynaklandigi  diistintilmektedir.  Litaretiirde, reaktor
duvarlarinda Al, Ga ve N tiirlerinin birikimi a-Al2Os (safir) alttas {lizerine AIN
cekirdeklenme davranisini etkiledigini bildirilmistir (Behmenburg, 2013). Bu durumun
kokeninin reaktor geperlerinde pariztik Al tirlerinin kusturma siiresince koparak
susceptor’den daha soguk olan alttas tizerine birikmesinden kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Ayrica, 1s1l islemden sonra safir ylizeyin iistiinde Al bakimindan
zengin bir katmanin kalmasi, iizerine biiyiitillen AIN tabakasinin Al polar biiyiimesini
destekledigi bildirilmistir. Fakat kusturma esnasinda reaktor geperindeki tiirlerin safir
yiizeyine birikmesi sonucunda safir ylizeyindeki organik materyallerin kusturulamadig:

bu nedenle reakatdr ¢eperinin kaplanma miktar1 artmasi ile safir yiizeyinin daha piiriizlii
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oldugu reflektivity sonuglarindan goriilmektedir. Diger tabakalarin reflektivity sonuglar
degerlendirildiginde safir alttas ve c¢ekirdeklenme AIN tabakasi arasinda olusan
tabaka 1’in her biiyiitme tekrarindan sonra kalinliginin artma nedeninin, reaktor
ceperlerinde paristik Al tiirlerinin artmasi ve bake esnasinda alttas lizerine birikmesi
sonucunda alttas ylizeydeki organiklerin termal yolla temizlenemedigini agiklamaktadir.
Ayrica, sonuglarda acgikgca goriildiigii {izere arayiizey piriizliligl, tabakal’in
kalinliginin artmasi ile artmaktadir.

Diger bir bulgu ise reaktorde paristik depolamanin varliginin tabaka polaritesini giiclii
bir sekilde etkiledigidir (Kueller, 2012). Reaktor i¢inde Al(Ga)N'nin artan parazitik
birikiminin varligiyla safir yilizeyinin piriizliliigiiniin artmasi ve bu durum sonucunda
biiytitillen malzemede karistk N-polar ve Al-polar (inversion domain, ID) bdolgelerin
olusumunun desteklendigi diisiiniilmektedir. Litaretlirde safir {izerine biiyiitiilen AIN
tabakasinin arayiizeyinde hem N-polar hem de Al-polar bolgelerin olusmasi inversion
domain (ID) olusmasina neden oldugu, V seklinde olusan bu boélgelerin yiizey
piriizliligini arttirdigr bilinmektedir (Jasinski, 2003). Tez kapsaminda yapilan
calismada tabakal’in kalinliginin artmasi ile ¢ekirdeklenme AIN tabakasinin yiizey
purtizliligi artmaktadir. Sonug olarak, Safir alttas iizerine reaktor ¢eperindeki paristik
birikimlerin artmas1 NL-AIN tabakasinin karisik polarite biiyiime rejimine neden olmus,

bu durum sonucunda NL-AIN tabakasinin yiizey piiriizliliigi artmistir.

Sonug¢ olarak, reaktor ceperlerinin Al tiirleri ile kaplanma miktarina bagh olarak
kusturma esnasinda, safir yiizeyinden oksit benzeri organik materyallerin kaldiriimasi
zorlagmaktadir. Bu nedenle baslangic biiyiitmesinde, reaktor kaplanmamis oldugundan
litaretiirde Al polar AIN yapilarin biiyiitiilmesi i¢in tavsiye edilen piiriizsiiz Al metalik
yiizeyi elde edildigi diisiiniilmektedir. Bu tabaka iizerine biiyiitiilen AlGaN tabakasinin
simetrik ve asimetrik XRD tarama sonuglar1 disiincemizi desteklemektedir. Al
tiirlerinin kapli oldugu bir reaktor ¢eperi sartinda, AIN cekirdeklenme tabakasi ve safir
alttas arasinda kusturma esnasinda ¢eperdeki Al tiirlerinin safir yiizeyine birikmesiyle
puriizlii bir ylizey olusmustur ve ¢eperdeki Al tiirlerinin miktar ile ara yiizeyde olusan
tabakanin kalinligi ile dogru orantilidir. Bu yiizey iizerine biiyiitiilen AIN ¢ekirdeklenme
tabakasinin reaktor ¢eperinin kaplama miktarma bagli olarak farkli polariteli biiyliyen
bolgeler artarak piirlizlii bir yiizey ortaya ¢ikmistir. Bu piiriizlii AIN ¢ekirdeklenme
tabakalar tizerine biiyiitiilen AlGaN tabakasinin da yiizey ve yapisal karakterizasyonu

reaktoriin kaplama miktarinin artmasiyla kotiilesmistir.
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3.1.4.2 Reaktor Sartlar

Reaktoriin  hafiza etkisinin Al(Ga)N tiirlerinin biyiitiilmesinde kristal kalitesinin
olumsuz yonde etkiledigi goriilmiistiir. Bu etkiyi minimize etmek igin yapilacak
deneysel caligmalarda, iki farkli 6x2” boyutunda SiC- grafit susceptor ve quartz reaktor
¢eperi (J-liner) secildi. Bu setin biri safir alttas lizerine sadece ince NL-AIN biiyiitmesi
icin kullanilirken, diger reaktor pargalart ile biyiitiilen NL-AIN/safir template
kullanilarak, biliylitmenin geri kalan asamalar1 ger¢eklestirilmesi planlandi. Bu ayirimin
yapilmasmin iki sebebi vardir; ilki yiiksek oranda AIN/AlGaN heteroyapilarinin
kaplanmasinin ardindan siyah olan susceptor ylizeyin renginin beyaza donmesidir.
Yiiriitiilen deneysel caligmalarda referans sicakligimiz argus sicakligi oldugundan
susceptor yiizeyinin siyahtan beyaza donmesiyle emisivity faktorii artmaktadir. Bu
nedenle 1sitma giiciiniin ayni olmasina ragmen, yiizey sicakliginda 20 °C’den daha fazla
artig goriilmektedir (Fahle, 2014). Diger bir durum, bizim kullandigimiz CCS MOCVD
sisteminin sicaklik limitlerinin AIN kapli bir reaktoriin termal olarak temizlenmesi i¢in
gereken sicakligin alt limitlerinde olmasi1 (maksimum 20 dakika boyunca 1200 derece
alttas sicakliginda durabilme) nedeniyle termal temizleme prosediirlerinde AIN kaph
olan reaktorden Al ve N tiirlerinin uzaklastirma (decomposition) orani oldukca diisiiktiir
(Kumaga, 2007). Bu nedenle, hafiza etkisinin baslangig safir yiizeyini etkilememesi igin
reaktor parcalar ikiye ayrilarak, reaktdrde ince AIN kaplamalarindan sonra termal yolla
Al tiirlerinin temizlenme olasiliginin artirilmas planlanmistir. Boylece yiirtitiilecek olan

NL-AIN calismalarinda her biiyilitme setindeki baslangi¢ reaktor sartlar1 ayni olacaktir.

3.1.4.3 Baslangic Sartlarinin AIN Cekirdeklenme Tabakasimin Biiyiitiilmesine
Etkisi

Orgii uyumsuz bir alttas iizerine ¢ekirdeklenme tabakasimin biiyiitiilmesi heteroepitaksi
nedeniyle kaynaklanan bir¢ok kusurun oniline gegmek i¢in en 6nemli kritik adimlardan
biri oldugu diisiiniiliir. Bu nedenle g¢ekirdeklenme tabakasinda yapilacak olan olumlu
optimizasyon calismalari, bu tabaka {izerine biiyiitiillecek final aygitinin performansini
gelistirecektir. Bu baglamda, NL-AIN kristal kalitesini gelistirmek igin AIN/safir
arayiizeyindeki biiyiitme parametreleri arastirildi. Bu ¢alisma icin baslangic regetesi
olarak, kiilge AIN calismalarinda optimize edilen ideal NL-AIN tabaka parametreleri
kullanilarak referans 6rnegi yeni reaktor setinde biiyiitiildi. Fakat, yeni reaktor seti ile

ideal parametrelerde biiyiitillen referans oOrneginde kristal yapinin bozuldugu
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goriilmiisiitr. Bu bozulma, safir yiizeyinin baslangi¢c kosullandirilmasinin neden oldugu
diistintilerek, baslangic parametreleri olan nitridasyon, kusturma aciklik (gap)
pozisyonu, kusturma sicaklifi, kusturma siliresi g¢alismalar1 yapilarak ara yiizey

parametrelerinin ¢ekirdeklenme(NL) AIN tabakasi tizerine etkisi arastirildi.

3.1.4.4 Referans Ornegi Analizi

Cekirdeklenme tabaksinin bliylitme sartlarinin analizi i¢in referans Ornegi olacak
baslangic recetesi biiyiitiildli. Baslangi¢ biiylitme parametreleri; biiyiitme sicakligr 850
derece, biiyiime hiz1 0,6 A%s, yaklasik 40 nm kalinliginda AIN tabakasi tasarland. ilgili
biiylitme sartlarina ek olarak, hidrojen akisit ve 50 mbar basing altinda, ¢ekirdeklenme
tabakasinin biiylitiilmesi siirecinde gaz fazindaki 6n reaksiyonlari minimize etmek i¢in
gap pozisyonu 11 mm toplam akis 20 slm segildi. Ayrica, NHz ve TMAI kaynaklari

baslangi¢ 6n akis1 yapilmadan reaktore ayni anda gonderildi.
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Sekil 3-32 Referans 6rnegi i¢in uygulanan biiyiitme sartlarinin sematik gosterimi ve bu
biiyiitmeye ait 405 nm yansima ve sicaklik egrileri
Referans Orneginin biiylitme siirecinde 405 nm lazer ile merkezden alinan yansima
egrisi Sekil 3-32’de gosterilmektedir. 1060 °C’de 6 dakikalik termal temizlemeden
sonra, sicaklik ¢ekirdeklenme tabakasinin biyiitiilecegi 850 °C’ye diigiiriildi. Termal
temizlemede yansima egrisindeki dikkat edilebilir degisikligi, her biiylitmenin bake
asamasinda yansima Ol¢limii yapan EpiTT nin, alttas1 kalibre etmesinden kaynaklanir.
NL-AIN biiyiitiilmesi esnasinda yeni olusan AIN tiirleri, AlN/safir ve reaktor
ambiyansi/AIN olmak iizere iki farkli karakteristikte sagilma yiizeyi olustururlar. Iki
farkli ylizeyden yansiyan lazerde yapicit girisim olusarak, yansima egrisi artma
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egilimine gecer. Bu egri referans alinarak hedeflenen kalinliga ulasildiginda tiim
kaynaklar kapatilip H» akisindan-N2 akisina gecilerek NL-AIN karakterizasyonu ig¢in
diisiik sicaklikta biyiitiilen ¢ekirdek AIN tabakasinin 1100 °C’de tavlama islemi
gergeklestirildi.
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Sekil 3-33 Referans 6rneginin simetrik 2theta/omega tarama sonuglari

Biiyiitme sonunda AIN ¢ekirdeklenme tabakasinin yapisal karakterizasyonu i¢cin XRD
sistemi kullanildi. Biiyiitillen referans Orneginin XRD sonuglar1i Sekil 3-33‘de
gosterilmektedir. 2Theta/omega taramasi sonucunda, sagdaki keskin pik (006)
diizlemine ait safir alttasi temsil ederken soldaki diisiik siddetli genis pik (002)
diizlemine ait NL-AIN yapisin1 temsil etmektedir. Buradan elde edilen NL-AIN piki
etrafinda sallant1 egri 6l¢iimil yapilarak biiyiitiilen yapinin simetrik FWHM degeri 1955
arcsec bulunmustur. Bu yiiksek sonug biiyiitiilen NL-AIN tabakasinin kristal kalitesinin
oldukca kotii oldugunu gostermektedir. Dolayisiyla bu yapi iizerine biiyiitiilecek olan
final aygit yapisinin verimi ve performansi kotii olacaktir. Bu nedenle NL-AIN tabakasi
kristal kalitesini arttirmak lizere parametrik caligmalar yapilarak UV-LED yapisi i¢in

kaliteli ¢cekirdeklenme tabaka parametrelerinin belirlenmesi hedeflenmistir.
3.1.45 Nitridasyon Calismasi

NHs (N preflow, Nitridasyon) (Wang J., 2017) ya da TMALI (Al preflow, aliiminasyon)
(Sun H. , 2017) safir alttag iizerine 6n islem mekanizmalar1 AIN/safir arayiizeyini
belirleyen ve biiyiitiilen AIN tabakasinin polaritesini etkileyen dnemli bir parametre
oldugu bildirilmistir (Wu, 2004). Bu ¢alismada baslica hedefimiz safir alttas ylizeyinde
atomik olarak diizglin metalik Al yiizeyi elde etmek oldugu i¢cin TMAI 6n akisi
yapilarak Al atomlarinin safir alttasin yiizeyine zayif metalik Al-Al baglar1 olusmasiyla
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yapidaki tilt kolonlarinin artmasini ve bu durumun kristal kalitesini olumsuz
etkilemesini Onlemek igin TMAI 6n akist ¢alismasit yapilmadi (Wang J. , 2017).
Litaretiirde bilindigi gibi safir yiizeyine biiyiitiilen AIN heteroyapisinin Al polar olmasi
icin N atomlarin baslangi¢ siiperpozisyonu oénemlidir (Sekil 3-34). Bu nedenle, 2 s, 5s,
7 s ve 10 s kisa zamanli NH3 6n akislar1 yapilarak yaklasik 40 nm kalinlikli AIN

ceirdeklenme tabakasi tlizerinde etkisi arastirildi.

O Al

oM Alpolar M-polar
: a0 40
% :
E g N atomunun
£ - E— P R e R > baslangic
:Ej E ........... pOZisyonU

e
wl

Sekil 3-34 Baslangi¢c N atomlarinin siiperpozisyonuna gore yapinin Al-polar veya N-

polar olmasinin sematik gosterimi
Farkli nitridasyon siirelerinde NL taneciklerinin kristal kalitesine etkisi (002)
diizleminin XRD o taramalar1 ile aragtirildi. Sekil3-35’de farkli nitridasyon siirelerinde
safir alttag iizerine biiyiitilen AIN NL tabakasinin (002) diizlemine ait sallant1 egri
grafikleri ve iist {iste binen bu egriye yapilan lorentz ve gausayen fitler gosterilmektedir.
Burada yapilan fitlerde gausyen egri ilk AIN ¢ekirdeklerinin (grain) temsil ederken,
lorentz egri bu ¢ekirdeklerin {izerine biiyiitiilen diisiik sicaklikli AIN tabakasinin temsil
etmektedir. Sonuglardan goriildiigii lizere AIN/safir 6rgli uyumsuzlugu nedeniyle
baslangi¢ taneciklerinin yanlis biiyime yonelimlerinden dolayr gausyen fit oldukca
genistir. Fakat, referans ornegi ile kiyaslandiginda farkli siirede nitridasyon isleminin
AlN/safir heteroyapisindaki baglangi¢ taneciklerini olumlu anlamda etkiledigi ve
gausyen fittdeki degisim, final diisiik sicaklikli AIN tabakasinin FWHM etkiledigi
sonuglardan agikca goriilmektedir. Sonuclar karsilastirildiginda 5 saniye nitridasyon

stiresinin AIN c¢ekirdek tabakasi i¢in en uygun nitridasyon stiresi oldugu goriilmiistiir.
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Nitridasyon Zamani (s)
Sekil 3-35 a) 2 s, b) 55, ¢) 7 s, d) 10 s nitridasyon siirelerinde biiylitilen AIN

tabakasiin (002) diizlemine ait omega tarama sonuglari, €) Bu taramalarin

FWHM sonuglari

Sekil 3-36°da, safir alttag lizerine farkli nitridasyon zamanlarinda biiyiitiilen yaklagik 40
nm kalinligina sahip AIN tampon tabakanin reflektivity sonuglar1 gosterilmektedir.
Tablo 3-9°da, Global fit analiz programindan elde edilen yogunluk, kalinlik ve
plirtizliiligi listelenmis ve sonuglardan goriildiigli tizere AIN/Safir hetero yapisinin ii¢
tabakadan olustugu varsayillmistir. Burada, tabakal AIN tampon tabakas: ile alttas safir
arasinda baslangi¢ cekirdeklerinin olusturdugu bir ara tabaka, tabaka 2 AIN tampon
tabakasi, tabaka 3 yilizeye yakin bolgelerde oksitlenmeden dolay1 farkli yogunluga

doniisen AIN tabakasini temsil etmektedir.
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Sekil 3-36 Nitridasyon ¢alismasina ait reflektivity sonuglar

Sonuglarda, nitridasyon siiresine bagli olarak degisen ara yilizey ve ylizey
piriizliliikkleri, yapilan fit sonucunda belirlenmistir. Nitridasyon siiresi 5 saniye
oldugunda, safir ve AlN/safir arayiizeyinde olusan ara katmanin piiriizliiliigii azalmakta
ve bu durumun NL-AIN kristal kalitesinin olumlu yoénde etkiledigi (002)-omega
taramasindan gosterilmistir. Nitridasyon siiresi uzatildiginda, ara ylizey piiriizliligiiniin
artma nedeninin, safir ylizeyindeki N tiirlerin safir alttas icerisine diisiikk difiizyon
katsay1 nedeniyle (1,33 x 1071® cm? / s) yiizeyin s13 bdlgelerinde kalmasi ve dozaj
sliresinin artmasiyla yogunlugu artarak yiizeyi bozdugu diisiiniilmektedir (Shetty, 2014).
Sonug olarak, reflektivity fit sonuclarindan nitridasyon isleminin AIN/safir ara yilizeyini
etkiledigi ve bu durumun balangi¢ AIN ¢ekirdeklerine etkisi oldugu ortaya ¢ikarilmistir.
Fakat AIN/safir ara yiizeyinin hala yliksek piirtizliklerde olmasi nitridasyon siirecinin
safir alttag tizerindeki organik materyallerin kaldirilmasi iizerinde fazla etkisinin

olmadig1 goriilmiistiir.
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Tablo 3-9 Nitradasyon ¢alismasinin Global Fit sonuglari

Nitridasyon Tabaka Yogunluk  Kalinhk Piiriizliiliik
Siiresi (s) (g/cm3) (nm) (nm)
Tabaka3 2,55 2,4 2,7
9 Tabaka2 3,26 38,48 2
Tabakal 0,8 0,435 0,63
Safir 3,98 - 0,88
Tabaka3 2,46 3,38 2,51
5s Tabaka2 3,291 38,27 1,81
Tabakal 0,8 0,34 0,44
Safir 3,98 - 0,64
Tabaka3 2,37 3,19 2,45
7s Tabaka2 3,275 38,57 1,82
Tabakal 0,8 0,389 0,55
Safir 3,98 - 0,78
Tabaka3 2,47 2,28 2,52
10 Tabaka2 3,35 38,96 1,6
Tabakal 0,8 0,364 0,7
Safir 3,98 - 0,8

3.1.4.6 Reaktor Pozisyonunun Etkisi

Nitridasyon ¢alismasi sonucunda amonyak dozaj siiresinin arayiizeye etkisinin
oldugunu fakat ara yiizeydeki organik materyallerin tamamen kaldirilamadig
reflektivity sonuglarindan belirlenmistir. Bu nedenle bu asamada kusturma sartlarina
odaklanilarak AIN/safir ara yilizey piriizliliikleri minimize edilmeye ¢aligildi. Bunun
icin baslangic olarak hidrojenin asindirma etkinligini arttiracak showerhead-6rnek
yiizeyi mesafe (GAP) pozisyonu segildi (Aixtron, 2020). CCS MOCVD sistem
tasariminda Oncii gazlarin reaktdre ¢ok fazla sayida kiigiik deliklerden (showerhead)
girmesiyle gazlarin 6n reaksiyonlarinin azaltilmasi ve kaynaklarin girdigi bu ilk bolge
ile numune ylizeyi arasindaki mesafe 5 mm’den 25 mm’ye kadar ayarlanmasiyla
yariiletken iiretiminde maksimum verim saglanir. Litaretiirdeki bir calismada GAP
pozisyonu 18 mm’nin {Ustlindeki degerlerde GaN biiylitmesinin daha kisa GAP
pozisyonlaria gore % 20 daha diisiik bliylime oranina sahip oldugu goriilmiistiir. Bu
duruma neden olarak, alttag {izerine biriken GaN tiirlerinde yiikksek GAP
pozisyonlarinda hidrojenin kaldirma etkisinin arttigi ve ylizeyden daha fazla Ga
atomlarinin uzaklagsmasiyla aciklamistir (Czernecki, 2019). Bu nedenle, bir onceki
caligmadaki en iyi deger olan 5 saniyelik nitridasyon siiresinin parametreleri alinarak
sadece kusturma isleminde GAP pozisyonu 11 mm’den 20 mm’ye cekilerek hidrojen

gazinin GAP pozisyonun degisimi ile safir yiizeyine etkisi aragtirildi.

87



1 XRD Olgimi Gap Pozisyonu | ——— XRD Olgimu Gap Pozisyonu

250 Gausyen Fit 11mm 300 - Gausyen Fit 20 mm
Lorentz Fit Lorentz Pik Lorentz Fit Lorentz

B 200 570 arcsec 2] Pik

a . o 4 . |

g Gausyen Pik . S0 Gausyen Pik

8 1664 arcsec 4 B 150 1555 arcse

2 100 = |

o wr

A/ NN
50 - A AMARA

: : : . . : T . -
17.4 176 17.8 18 18.2 184 174 176 178 18 18.2 184
Omega (derece) Omega (derece)

Sekil 3-37 a) GAP pozisyonu 11 mm, b) GAP pozisyonu 20 mm olan numunelerin

(002) diizlemine ait sallant1 egri sonuglari

GAP pozisyonunun AIN c¢ekirdeklenme tabakasinin kristal kalitesi lizerine etkisi (002)
diizlemine ait sallant1 egri Ol¢timleri yapilarak arastirildi. Sekil 3-37°de, sonuglardan
gorildigii tizere GAP pozisyonu 11 mm’den, 20 mm’ye getirildiginde Gausyen pik
1664 arcsec’dan 1555 arsec’a, Lorentz piki 570 arcsec’dan 513 arcsec’a diigmiistiir.
Reflektivity 6l¢lim sonucuna bakildiginda (Sekil 3-38) GAP pozisyonunun 11 mm’den
20 mm’ye ¢ekilmesiyle safir ylizeyinde piiriizliliik oraninin diistiigii goriilmektedir.
Daha diizglin safir yiizeyi sonucunda final tabakasindaki reflektivity similasyon
sonucundan elde edilen piiriizliilik degerinde de bir azalma goriilmektedir. Sonug
olarak GAP pozisyonun 11 mm’den 20 mm’ye c¢ekilmesiyle safir/AIN ara
plrtizliligiiniin azalmasi, safir ylizeyi organik materyaller ve oksit tabakasinin
kaldirmada daha etkili oldugu bunun sonucunda final AIN c¢ekirdeklenme tabakasinin

kristal kalitesinin arttig1 yorumu yapilabilir.

§IE¢0 ! d | : y ; Yogunluk | Kahnlk | Piiriizliiliik
;;i 1B GAP pozsiyonu (g/cm3) (nm) (nm)
1 ::, r 11 mm Tabaka3| 2,46 3,38 2,51
g 'K Tabaka2| 3,201 38,27 1,81
] i Blsn Tabakal| 0,8 0,34 0,44
S — Safir 3.08 ; 0,64
1E-6 1 L 1 1 ) :
1 2-Theta/Omega (dezrece) ?
Sy SR e R Yogunluk | Kalnhk | Piiriizliiliik
% &1 GAP pozsiyonu (glcm3) (nm) (nm)
1 :Zf 20 mm Tabaka3d| 1,7 2,43 1,58
4 Tabaka2| 3,29 41,6 1,94
E e IR Tabakal| 0,8 0,31 0,45
2 E Similasyon : , i Safir 3,08 - 0,49

1 2
2-Theta/Omega (derece)

Sekil 3-38 11 mm ve 20 mm GAP pozisyonuna ait kirmizi egri 6l¢iim sonucu mavi egri
similasyon sonucunu gostermektedir
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3.1.4.7 Kusturma Sicakhigi Calismasi

Ureticiden alinan safir alttas yiizeyinin cilalanmasi nedeniyle 1 mm? alanlar 0,8 ve 2,1
nm arasinda rms (root mean square) piiriizliiliik degerlerine sahiptir. Bu piiriizliligi
giderme adina literatiirde, fosforik asit (HsPO4) (Wang C. , 1969), siilfiirik-fosforik asit
karisimlart (H2SOs-H3POs) (Reisman, 1971), florlu ve kloro-florlu hidrokarbonlar
(Manasevit, 1968) dahil olmak {izere, bir¢ok 1slak safir asndirmanin metodu
bildirilmistir. Bu tiir kimyasal agresif agindirma teknikleri safir ylizeyinin rms degerini
diistirmenin bir yolu olmasina karsin nadir olarak kullanilmaktadir. Bunun yerine,
AIN'min MOCVD biiyiimesinden dnce en yaygin alttas hazirlama prosediirii, safiri 1000
ila 1100 °C arasindaki sicakliklarda akan hidrojen altinda tavlamaktir (Edgar J. , 2002).
Heftelfinger ve Carter, 1400 © C'de 5 dakika boyunca hidrojen akisi altinda tavlamanin
(0 0 0 1) yiizeyine sahip alttasin rms piiriizliiliigiinii 0,8'den 0,3 nm'ye diislirdiigiini
bildirmistir (R.Heffelfinger, 1997).

Bu c¢alismada termal temizleme prosediiriinde sicakligin etkisini belirlemek igin bir
onceki calismada gap pozisyonu 20 mm ve kusturma sicakligi 1060 °C olan
parametreler referans alimmarak CCS MOCVD sisteminin  maksimum sicaklik
sinirlarindan dolayr kusturma sicakligi +100 °C degistirilerek AIN ¢ekirdeklenme

tabakasi uizerine etkisi incelendi.
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Sekil 3-39 a) 960 °C, b) 1060 °C, ¢)1160 °C farkli kusturma sicakliklarinda biiyiitiilen
AIN c¢ekirdek tabakalarinin (002) diizlemine ait sallant1 egri taramalari, d) bu
tarama sonuclarindan belirlenen kusturma sicakligina karst FWHM degisimi
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Biiylitmeler sonunda AIN ¢ekirdeklenme tabakasinin kristal kalitesi HR-XRD
Ol¢iimleriyle arastirildi. Sekil 3-39°da gosterildigi iizere kusturma sicakligi referans
deger olan 1060 °C’den 960 °C’ye diisiiriildiigiinde (002) diizlemine ait FWHM degeri
513 arcsec’dan 691 arcsec’a yiikselirken, 1160 °C ¢ikarildiginda FWHM degeri 513
arcsec’dan 403 arcsec’a dlismektedir. Bu sonuglardan kusturma sicakligr ile AIN
cekirdeklenme tabakasinin  FWHM degeri dogrusal olarak orantili oldugu
gorilmektedir. Ayrica baslangic ¢ekirdeklerinin olusturdugu Gausyen fit FWHM
degerinin diismesiyle diisiik sicakliklt AIN lorentz piki’de orantili olarak diigiirmektedir.
Bu sonuglardan baslangi¢ ¢ekirdeklerinin yanlis yonelimi azalmasi ile diistik sicaklikli
AIN tabakasimin kristal kalitesinin arttig1 yorumu yapilabilir. Baslangi¢ ¢ekirdeklerinin

yanlig yonelimini azaltan faktoriin, reflektivity 6l¢timiine yapilan fit sonucunda

Tablo 3-10°da listelendigi {izere safir ylizey piriizliligin kusturma sicakliginin
artmastyla azalmasidir. Sekil 3-40°da kusturma sicakligina bagli reflektivity dl¢limleri
karsilastirildiginda 1060 °C ait yansima egrisinin arayiizey kalitesinin bir gostergesi
olan salmim genliginin diger numunelere oranla daha biiylik oldugu goriilmektedir.
Sonug olarak safir yilizeyinden organik materyaller ve oksit tabakasi daha fazla atilarak
daha diiz bir safir yiizeyi elde edilmesiyle baslangi¢ Al ve N tiirlerinin olusturdugu
cekirdek kolanlarinin daha diizgiin profilde oldugu reflektivity ve XRD 6l¢timlerinden

yorumland.
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Sekil 3-40 Kusturma sicakligi calismasina ait reflektivity sonuglari
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Tablo 3-10 Kusturma sicakligi ¢alismasina ait reflektivity dl¢iimlerine yapilan fit
sonugclari

éﬁlﬁgla Tabaka Yo#umluk  Kahnbk  Piiriizliiliik

(°C) (g/cm3) (nm) (nm)
Tabaka3 1,46 3,61 1,86

960 Tabaka2 3,36 40,5 2,00
Tabakal 0,8 0,42 0,60

Safir 3,98 - 0,53

Tabaka3 1,7 2,43 1,58

1060 Tabaka?2 3,29 41,9 1,94
Tabakal 0,8 0,31 0,45

Safir 3,98 - 0,49

Tabaka3 1,99 3,5 1,31

1160 Tabaka2 3,34 40,5 1,87
Tabakal 0,8 0,25 0,43

Safir 3,98 - 0,44

3.1.4.8 Kusturma Siiresi Calismasi

Yiiksek kusturma sicakliginin safir alttasin termal olarak temizlenmesinde etkili bir
prosediir oldugu bir Onceki ¢alismada goriildii. Fakat CCS-MOCVD sisteminin
maksimum sicaklik limitlerinden dolay1 kusturma sicakligi daha fazla arttirilamadi. Bu
nedenle bir onceki galismada en iyi deger olan 1160 °C kusturma sicakligi referans
alinarak kusturma siiresi 6 dakikadan 15 ve 30 dakikalik siirelere ¢ikartilarak, kusturma
stiresinin safir alttas lizerindeki organik materyallerin kaldirilmas: tizerine etkisine ve

bunun sonucunda ¢ekirdeklenme tabakasinin kristal kalite degisimi arastirildi.

Biiyiitiilen 6rneklerin reflektivity 6l¢lim sonuglart Sekil 3-42°de verilmistir. Bu 6l¢iim
sonuglarina yapilan fit sonucunda (Tablo 3-11) kusturma siiresi arttirildiginda safir
yiizeyinin daha piiriizsiiz oldugu goriilmektedir. Reflektivity sonuglariyla Sekil 3-41°de
verilen (002) diizlemine ait sallant1 egrileri birlikte yorumlandiginda daha piiriizsiiz safir
yiizeyi lizerine biiyliyen AIN ¢ekirdeklerinin simetrik diizlemde daha iiniform oldugu
Sekil 3-41-d’de gausyen fit sonucunda belirlenen FWHM degerinin diismesiyle
anlagilmaktadir. Sonug olarak daha uzun kusturma siirelerinde safir ylizeyi organik ve
oksit tabaksindan daha fazla arindirilarak, baslangi¢ AIN ¢ekirdek kolonlarinin daha
diizenli ve uyumlu olmasiyla, final diisiik sicaklikli AIN tabakasinin kristal kalitesinin

arttig1 yapilan XRD o6l¢iimleriyle belirlendi.
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Sekil 3-41 a) 6 dk, b) 15 dk, ¢)30 dk kusturma siirelerine ait (002) sallant1 egri 6lgiim

sonuglari, d) sonuglara yapilan fit ile belirlenen FWHM degerinin kusturma siiresi ile

degisimi

\‘
T

Kusturma Siresi
30 dakika
15 dakika
6 dakika

® @ e@Simiilasyon

Karsilastirma

Sekil 3-42 Kusturma stiresine ¢alismasina ait reflektivity 6l¢lim ve similasyon sonuglari

92



Tablo 3-11 Kusturma siiresi ¢aligmasinin reflektivity 6l¢iimlerine yapilan fit sonuglart

Kusturma “Flbele Yogunluk Kahnhk Piiriizliiliik
Siiresi (dk) (9/cm3) (nm) (nm)
Tabaka3 1,99 3,5 1,31
5 Tabaka2 3,34 40,5 1,87
Tabakal 0,8 0,25 0,43
Safir 3,98 - 0,44
Tabaka3 1,3 3,56 1,26
15 Tabaka2 3,357 40,6 1,93
Tabakal 0,8 0,229 0,40
Safir 3,98 - 0,42
Tabaka3 1,55 3,08 1,11
30 Tabaka2 3,345 39,7 1,76
Tabakal 0,8 0,15 0,25
Safir 3,98 - 0,33

3.1.49 Sonug

Yapilan calismalarda hafiza etkisinin baglangi¢ biiyiitme mekanizmasimi etkiledigi
goriilmiis bunun sonucunda biiytitiilen final yapisinin kristal kalitesinin kétiilestirdigi
ortaya ¢ikarilmistir. Bu durumun Oniine gegmek ic¢in biri tampon tabaka, digeri final
tabakasinin biiyiitilmesinde kullanilacak iki ayr1 reaktor seti secilerek yaklasik 40 nm
bliyiitiilen AIN cekirdeklenme tabakasi sonucunda reaktor ¢eperlerine AIN katmaninin
ince kaplanmasi ile kaplama sonunda kusturma yapilarak Al tiirlerinin reaktorden
uzaklagma olasilig1 arttirilip, baslangi¢ sartlarinin ayni kalmasi amaglandi. Yeni rekator
seti ile yapilan AIN/safir arayiizey etkileyen parametrelerin ¢alismasi sonucunda (002)

sallant1 egrisinin FWHM degeri 1955 arcsec’dan 287 arcsec’a diisiiriildii.

3.2 AIN-NL Uzerine AlGaN Biiyiitme Calismalar

Bir onceki boliimde, c¢ekirdeklenme tabakasinin biiylitme sartlarinin etkisinin kapsamli
analizleri yapilarak, safir alttag {izerine biiyiitiilen AIN c¢ekirdeklenme tabakasinin
kristal kalitesini etkileyen parametreler belirlendi. Bu ¢aligmadaki sonuglardan yola
cikilarak farkli kristal kalitesine sahip 5 ornek secilip, AlGaN biiyiitmesi i¢in reaktor
pargalar1 degistirilerek, drnekler biiyiitme icin yerlestirildi. Ornekler {izerine 1120 °C
alttas sicakliginda 0,5 nm/s biiylime oranina sahip, yaklasik 180 nm kalinliginda AlIGaN
yapist biyiitiilerek, ¢ekirdeklenme tabakasmin kristal kalitesinin AlGaN tabakasinin

tizerine etkisi arastirildi.
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Sekil 3-43 Farkli kristal kalitesine sahip ¢ekirdeklenme tabakalarinin {izerine biiyiitiilen
AlGaN tabakalarinin 2-theta/omega 6l¢iim sonuglari

Sekil 3-43, farkli kristal kalitesine sahip AIN c¢ekirdeklenme tabakalarin iizerine
biiytitiilen AlGaN o6rnekleri i¢in 2-theta/omega XRD sonuglar1 gosterilmektedir. Farkli
sartlarda biyiitilen AIN yapilarmin kristal kalitesine bagli olarak, farkli pik
pozisyonlarinda yer aldig1 sonuglardan agikca goriilmektedir. Wurtzite yapiya sahip
AIN tabakasinin ¢-0002 diizlemine karsilik gelen pik pozisyonu 36,0232 derecedir.
Safir alttag lizerine biiyiitiilen AIN tabakasinin kristal kalitesine bagli olarak kalitenin
artmastyla (0006)-safir kristal pikine dogru, kalitenin azalmasiyla (0002)-AlGaN Kkristal
pikine dogru, pik pozisyonu kaymaktadir.

Tablo 3-12 Farkli cekirdeklenme kristal kalitesine sahip AIN tabakasi {izerine

biiyiitiilen AlGaN yapisinin (0002)-omega ve (11-24)-omega taramalarinin
FWHM sonuglari

NL-AIN (0002-omega) FWHM (") 352,8 427,0 669,6 7452 1908,0

AlGaN (0002-omega) FWHM (") 1581 200,5 367,2 766,8 1580,4
AlGaN (11-24-omega) FWHM (") 5733 6705 7830 7461  810,0
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Tablo 3-12, AlGaN numunelerinin XRD sonuglarimi 6zetlenmektedir. Sallanti
egrilerinin maksimum yar1 genisliginin (FWHM) (0002)-omega ve (11-24)-omega
taramalar1 yapilarak belirlenmistir. Elde edilen sonuglar, AlGaN yapisinin hem
asimetrik hem de simetrik diizleminin FWHM degerlerinin, NL-AIN tampon
tabakasinin FWHM degerinin diismesiyle, (0002)-omega FWHM degeri 1580
arcsec’dan 158" arsec’a, (11-24)-omega FWHM degeri 810" den 573" degerlerine

diistiigiinii gosterdi.
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& o * .
- ~ 1200 — -
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Sekil 3-44 a) Farkli kristal kalitelerine sahip NL-AIN tabakasi lizerine biiyiitiillen AIGaN
yapilarinin (0002) diizlemine ait omega taramasi sonuglari, b) bu yapilarin
kirmizi  kare simetrik, mavi yildiz asimetrik FWHM degisimini
gostermektedir.

Sekil 3-44’de XRD sonuglarindan goriildiigii lizere NL-AIN tabakasinin kristal

kalitesinin artmasiyla, bu tabaka iizerine biiyiitiilen AlGaN tabakasinin hem simetrik

hem de asimetrik diizlemlerde kristal kalitesi artmaktadir. Bu nedenle, safir alttas
lizerine baslangic c¢ekirdegi olan AIN tabakasinin kaliteli biiyiitiilmesi oldukca
onemlidir. NL-AIN Kkalitesini arttirmak i¢in onceki boliimlerde yapilanlar1 6zetleyecek
olursak, safir alttas iizerine NL-AIN biiyiitme tekrarlanabilirligini bozan hafiza etkisinin
Oniline gegebilmek igin reaktdr pargalari ayrilarak, sadece NL-AIN biiyiitmeleri igin
farkli reaktor seti kullanildi. Bu durumda, yapilan parametrik caligmalarda, hafiza
etkisinden gelen parametreler engellenerek, NL-AIN Kkalitesini etkileyen parametrelerin
aragtirmas1 yapilabildi. Safir alttag iizerine ideal NL-AIN biiylitme parametreleri
bulunarak, bu tabaka iizerine biiyiitiillen yaklagik 180 nm kalinliga sahip AlGaN
tabakasini referans Ornegi olan ilk biiyiitmedeki AlGaN orneginin kristal kalitesine

nerdeyse yaklastig1 goriildii. Fakat, biiyiitillen NL-AIN tabaklarinin tizerine AlGaN
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biiyiitiilmesi i¢in reaktor pargalarinin degismesi esnasinda NL-AIN/safir yiizeyi lizerine
biiyiitillecek olan AlGaN kristal kalitesini bozacak, Karbon (C) ve Oksijen (O) gibi
safsizliklarin kaplanmasindan dolay1 6rnegin ylizeyinde (kenarinda daha yogun) bugular

gozlemlendi (Sekil 3-45).

P N T 4§t
N e Frend GTATR AL R

Sekil 3-45 a) Son c¢aligmada, b) reaktdriin temiz oldugu durumda yapilan ilk AlGaN

biiyiitmesi sonucunda ylizey goriiniimii

Bu sorunun oOniine gegebilmek icin hazirlanan Ornekler iizerine yeniden biiyiitme
yaptlmadan Once aseton ve methanol gibi geleneksel organik ¢oziiciiler ilr
temizlendikten sonra, ylizeyden oksit tabakasini kaldirmasi i¢in HF (hydrofloric) veya
HCI (Hydrocloric) asitleri kullanilir. Ancak kimyasal artiklardan ve temizleme
isleminin yapildigt oda kosullarindan dolayr 1slak kimyasal yiizey temizleme
uygulamasi ile istenilen diizeyde temiz bir yiizey elde edilemez. Litaretiirde, epitaksiyel
yanal bitylitme teknigi (ELO) ile biiyiitiilmiis AIN ve GaN tabakalarinin ex-Situ pattern
islemi sirasinda, ortam sartlarindan dolay1 ylizey iizerinde olugan C ve O benzeri
istenmeyen safsizliklarin HF ve HCI asit ile temizleme prosediirlerinin optimizasyonu
icin ¢alisilmig, fakat basarili bir sekilde yiizey temizleme prosediiriiniiniin
gerceklesmedigi raporlanmigtir. (L. L. Smith, 1996) Diger bir potansiyel yiizey
temizleme metodu, yeniden biiyilitme siirecinden 6nce in-situ olarak yiiksek sicaklik
altinda oksit kusturma isleminin uygulanmasidir. Fakat bu prosediir, yiiksek bag kuvveti
nedeniyle (Al-O: 501,9 kJ/mol, Al-C: 267,7 kJ/mol, (Luo Y.-R., 2002) oldukg¢a yiiksek
sicaklik gerektirmektedir. Kullanilan MOCVD sisteminin sicaklik limitlerinden dolayi,
Al-O ve AI-C baglarmi koparmak igin gerekli olan yiiksek sicaklik degerlerine
¢ikilamadi. Ayrica, AIGaN biiyiitilmesi esnasinda Glove Box igerisinde bekletilen NL-
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AIN biiyiitmesi i¢in kullanilan reaktdr seti, Glove Box igerisinde bulunan az miktardaki
oksijen seviyesinden (ortalama 5 ppm) dolay: etkilenmektedir. Bu durum, tekrar NL-
AIN biiylitiilmesi i¢in reaktor seti degistirilip, elde edilen yiiksek kristal kaliteli NL-AIN
bliylitme regetesi ¢alistirildiginda kristal kalitenin kotiiye gitmesiyle anlasildi (Sekil
3-46). Bu olumsuz siirecin final aygit performansini etkilememesi i¢in hem reaktor
parcalarinin oksitten etkilenmeyecegi hem de tekrarlanabilir NL-AIN tabakalarinin
bliyiitiilebilecegi yeni bir yontem gelistirilmesi gerekiyordu.

1

T N |
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| | |
E E E E
1 ey o o
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Sekil 3-46 Reaktor degisimi ile safir alttag ilizerine blyitiilen NL-AIN tabakasinin

(0002) diizlemine ait omega tarama sonuglari

Safir alttas iizerine yiiksek kristal kalitede NL-AIN biiyiitiilmesi i¢in Al polar rejiminin
saglanmasi, bunun i¢in baslangic parametresinin, safir alttas {izerinde organik
materyaller ve oksit tabakasinin basarili bir sekilde kaldirilmasi gerektigi bir 6nceki
boliimde tartisilmisti. Yiiksek bag kuvvetine sahip Al ve tiirevlerinin kapli oldugu bir
reaktorde, safir alttas tlizerinde H> akis1 altinda yiiksek sicakliklarda kusturma islemi
yapildiginda, reaktor ve susceptor g¢eperlerinden kusan artik materyaller, reaksiyon
alaniin ¢ok dar olmas1 (gap yiiksekligi 20 mm) ve safir alttasin termal iletkenliginin
diisiik olmas1 (19-30 W/mK) nedeniyle reaksiyon ortaminda daha sofuk olan alttas
yiizeyi lizerinde rastgele birikirler. Bu durum biiyiitme devaminda, NL-AIN tabakasinin
kristal kalitesini kotiiye gotlirecek karisik polaritede biiylime rejimi ile sonuglanir. Bu
sorunun olmadigi tekrarlanabilir biiyiitmeler igin litaretiirde 6nerilen 1450 °C susceptor
sicakliginda kusturma islemi yapilarak, reaktoriin bir onceki biiylitmeden kalan artik

atomlardan tamamen arindirilarak, oniine gegilebilecegi ongoriilityor (Aixtron C. ).
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Sekil 3-47°de gerekli olan 1450 °C alttas sicakligi igin 2200 °C reaktor sicakligina

c¢ikabilen bir 1sitma enerjisine ihtiya¢ duyulmaktadir.

pyrometer surface
# T(°C)

a)

14240

| " Radius

Sekil 3-47 a) Aixtron firmasmni yaptigr 2200 °C 1sitma giiciinde reaktérde olusan 1s1l
degisim b) bu sicaklik degerinde Argus ile alinan susceptor sicaklik degeri

Fakat bizim bu ¢alismada kullandigimiz MOCVD sisteminde maksimum elde edilebilen
susceptor sicakligi 1200 °C’dir. Bu sicakliklarda reaktdre bake yapilarak tamamen
temizlenemeyecegi icin NL-AIN biyiitiilecek reaktoriin kullanilmadigi durumda ve
safir alttag tlizerine biiylitilen NL-AIN tabakalarinin hem karakterizasyonu hem de
yeniden biiyiitilmesi igin beklemesi esnasinda ortam kosullarindan dolay1 yiizeyi oksit
benzeri organik materyallerden koruyacak bir kaplama islemi gergeklestirilmesi
planlandi. Kaplama materyali olarak hem daha diislik sicakliklarda termal olarak H»
gazi altinda kaldirabilmesi (Sekil 3-48, (Kumagai, 2007)) hem de AIN malzemesinden
daha yogun olmasiyla dis ortamda bekleme esnasinda oksit difiizyonunu 6nlemesi i¢in
MOCVD sistemi ile bilyiitebilecegimiz GaN materyali secildi (yogunluklar; AIN: 3,26
g/cm3, GaN: 6,15 g/cmq).
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Sekil 3-48 H: akisi altinda gesitli sicakliklarda N ve Al(Ga) polariteye sahip AIN ve

Temperature (°C)

GaN tabakalariin ayrisma oranlari

MOCVD sistemi ile kaplanmak istenilen GaN tabakasinin biiyiitme orani ve kaldirma
(etch) oranini belirlemek i¢cin GaN kaplama regetesi tasarlandi. Bu kaplamada GaN
tabakasindan istenilen sadece yiizeyi koruma islemi oldugu icin kristal kalitesinin
oneminin olmadig1 goz dniinde bulundurularak, az kaynak tiiketimi ve yiiksek biiyiitme
orani i¢in yiiksek basincta ve Hz gazinin yiizeyde kaldirma isleminin yapmamasi i¢in
diisiik sicaklik parametreleri secildi. Hazirlanan bu regeteyi test edebilmek i¢in safir

alttas Tlizerine biyiitilen 40 nm kalinliga sahip NL-AIN tabakasi susceptor’e

yerlestirilerek caligtirildi.
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Sekil 3-49 GaN biiyiitme ve kaldirma isleminde alinan in-situ yansima ve sicaklik egrisi
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Bu calismada, kaplanacak olan GaN tabakasi i¢in segilen biiyiitme sartlar1 olan 820 °C
reaktor sicakligi, 600 mbar biiyiitme basincina reaktdr ayarlandi. Basing ve sicaklik
degerleri dengeye geldiginde, 286 pmol/min akis oraninda TMGa, 32 mmol/min akis
oraninda NHz kaynaklar1 ayarlanarak reaktore ayni anda gonderildi. Sekil 3-49°da
biiylitme aninda elde edilen yansima egrisine yapilan fit ile yukarida belirtilen sartlar
altinda GaN tabakasinin kaplama oram1 0,91 nm/s oldugu belirlendi. GaN tabakasi
yaklastk 800 nm kalinliga ulastiginda, bliyiitme sonlandirilarak kaplanan GaN
tabakasimin kaldirilacagi biiyiitme sartlarima ayarlandi. GaN tabakasinin kaldirilmasi
icin kullanilacak olan Hz kaynaginin daha etkili bir kaldirma malzemesi olmasi icin
parazitik reaksiyonlar1 azaltacak olan reaktor basinci parametresi 600 mbar’dan 150
mbar’a disiirtiliirken, H2 atomunun yiizey iizerindeki kinetik enerjisini arttirmak i¢in
reaktor sicakligr saniyede 1 °C olacak sekilde 820 °C’den 1200 °C’ye ¢ikartildi. Reaktor
sicakligr yaklasik 1000 °C’ye geldiginde yerinde yansima egrisinden GaN tabakasinin
asinmaya basladig1 gozlemlendi. Reaktor sicakligi 1200 °C’ye geldiginde kaplanan GaN
tabakasinin asmnma orani ortalama 2,4 nm/s oldugu, asinma esnasinda kalinliginin

degismesi ile yansima egrisinde gozlemlenen osilasyonlar yardimiyla belirlendi.

= -% GaN Kaplanmasindan Once Yoéunluk Kal inlik PUI’CIZSUZl Clk
g Simtesyon (g/cm?) | (nm) (nm)
% 162 Tabaka3 | 2,24 2,2 1,9
S ey Tabaka2 | 3,289 39,4 2,1
E,-g)\ 1E4 o Tabakal 0,8 0,22 0,3
. Ia) Lt o safir | 3,98 - 0,2
0.5 1 1.5 2 25 3
2Theta/lOmega (derece)
Aﬁ’“ 3 GaN Kaplanmasindan Sonra YOgu nluk Kalinlik |Purtzstzlik
sy (g/cm’) | (nm) | (nm)
ST Tabaka3| 0,67 2,34 1,6
§ 1633 Tabaka2 | 3,54 39,63 1,9
> ’“1_ Tabakal 0,8 0,15 0,2
esq b safir | 3,98 - 0,2
I v I v I y I Y I

25 3

1 15 2
2Theta/Omega (derece)

Sekil 3-50 a) GaN kaplamasindan 6nce, b) GaN kaplamasindan sonra reflektivity dl¢iim
sonuglar1
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Biiyiitme aninda aliman yansima sonucu incelendiginde, egride dikkat c¢eken
parametrelerden birisi, baslangic % yansima siddetinin GaN kaplama ve kaldirma
stirecinden sonra degismesidir. Bolim 2.1.4’de tartisildigi lizere, bu kaplama ve
kaldirma siirecinin  NL-AIN tabakasini yansima siddetini degistirmesi ii¢ nedene
baglhdir. Bunlardan ilki GaN siirecinden sonra NL-AIN tabakasinin kalinliginin
degismesi, ikincisi siire¢ sonunda AIN yiizeyinin daha piiriizlii hale gelmesi, tigiinciisii
tabakanin kirilma indisinin baska bir degisle yapinin degismesidir. Yansima degisimin
nedenini &grenebilmek i¢in ex-situ olarak tek bir tarama sonucuna yapilan fit ile
yukarida bahsedilen {i¢ parametreyi belirleyebilecegimiz XRD reflektivity yontemi
kullanilarak, biiylitme oOncesinde yapilan reflektivity Ol¢iimleri ile GaN kaplama
kaldirma siirecinden sonra yapilan ex-situ reflektivity dl¢iimleri karsilagtirildi. Yansima
siddetinin degismesine neden olan tahminlerden ilki kalinligin degismesidir. Sekil 3-50
incelendiginde kalinligin, yansima siddetini degistirmeye neden olmayacak sekilde A°
mertebesinde degistigini gostermektedir. Ikinci parametre yiizeyin piiriizlii olmasi,
baslangi¢ yiizeyi ve GaN siirecinden sonraki reflektivity sonuglari kiyaslandiginda, GaN
sireci ile baslangi¢ ylizeyinden daha piiriizsiiz bir yiizey elde edildigi sonuglardan
goriilmektedir. Son olarak kirilma indisinin degisimini baska bir degisle yapiin
degisimini gozlemlemek icin reflektivity Ol¢iimiiniin yogunluk sonucuna bakildi.
Baslangic NL-AIN tabakasmin 3,289 g/cm® olan yogunlugu, GaN siirecinden sonra
3,540 g/cm?® arttign goziikmektedir. Sonug olarak, yansima siddetini degisimine neden
olan parametre NL-AIN yapisinin GaN siirecinden sonra degismesidir. Bu sonuglar
yardimiyla GaN kaplama ve kaldirma siirecinin safir alttas lizerine yaklasik 40 nm
biiyiitiilen NL-AIN tabakasi iizerine etkisi modellenmesi ve deneysel sonuglari asagida

Ozetlenmistir;
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Sekil 3-51 GaN kaplama ve kaldirma isleminde gerceklesen siiregler

NL-AIN/safir yapisi lizerine biiyiitiilen GaN kaplama tabakasini kaldirmak icin ytliksek
sicakliga ¢ikildiginda (alttas sicakligi yaklasik 1070 °C);

e epi katmanin iistiinde bulunan GaN tabakasi yiliksek sicaklik nedeniyle yiiksek
Kinetik enerjiye sahip Hz atomlarina maruz birakilarak goreceli olarak zayif bag
kuvvetine sahip olan Ga-N atomlart arasindaki baglarmi pargalayarak GaN
tabakasinin kusturulmasi gergeklestirilir (Sekil 3-51).

e Diger taraftan, AIN-GaN tabakalar1 arasindaki arayilizeyde, iki tabaka arasindaki
yogunluk ve sicaklik farkindan dolayr atomik difiizyonlar olusur. Deneysel
caligmalar, Al-Ga tabakalar arasi diflizyonun, biiylitme yOntemine, biiylitme
kosullarina, tabaka katki oranlarina ve biiylitme sonrasi tavlama kosullarina
giiclii bir sekilde bagl oldugu gosterilmektedir. Ga-Al tabakalar1 arasindaki
diftizyon katsayisinin deneysel tahminleri, yaklasik 1000-1100 °C sicaklik
araliginda 10-20x107** cm?/s gibi genis bir araliktadir (Aleksandrova, 2020)

o Safir alttag {lizerine diisiik sicaklikta gerceklestirilen AIN c¢ekirdeklenme
tabakasinda, diisiik sicaklik nedeniyle NH3z kaynaginin diisiik piroliz olasilig1 ve
biiyiitiilen ¢ekirdeklenme tabakasi ve alttas arasindaki ytliksek orgii uyumsuzlugu
nedeniyle olusan stres’den dolay: biiyiiyen AIN ¢ekirdeklenme tabakasinda ¢ok
sayida nokta kusurlari olarak bilinen Al ve N bosluklar1 olusur (Vail, 2006). Bu

kristal kusurlarina, GaN kusturma siiresince GaN/AIN arayiizeyinde difiiz eden
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Ga ve N atomlar yerlesmesiyle nokta kusurlarin azaldigi daha kaliteli bir
cekirdeklenme tabakasi elde edildigi belirlendi. Bu yorumumuzu sekil 3-52°de
GaN siirecinden 6nce ve sonra alinan XRD sonuglarinda agik¢a goriilmektedir.
XRD sonucuna bakildiginda safir alttas iizerine biiyiitiilen baslangi¢ NL-AIN
tabakasimin sikigtirma stresinden dolayr (002) diizlemine ait XRD pikinin
saginda kalinlik osilasyonlar1 goriilememektedir. Fakat, GaN siirecinden sonra
ylizey ve arayiizey kalitesinin bir parametresi olan kalinlik osilasyonlari
gortilerek (002) diizlemine ait ¢ekirdeklenme AIN tabaka pikinin siddeti GaN

siirecinden sonra birkag birim artmistir.

100000

E GaN Kaplama Oncesi § o:

] GaN Kaplama Sonrasi ] g
10000 — E

NL-AIN

] GaN _

Shift c

1000 -

R

100

e
o
ETRTITT BRI

-

A\
I ' ! ! ! ' | ! | ! N T
35.2 35.6 36 36.4 36.8 37.2 40 41 42

Sekil 3-52 GaN kaplama Oncesi ve sonrasi 2-thtea/omega tarama sonuglari

e Son olarak bu tez siiresince 180 nm kalinliginda biiyiitiilen AlGaN yapisinda en
1yi sonuglar aldigimiz baglangi¢ recetesi ile gelisen siireci kiyaslayabilmek i¢in
GaN siirecinden sonra baslangi¢ recetesindeki AlGaN biiyiitme parametreleri
kullanilarak yeni receteye entegre edildi. Biiylitme sonunda 6rnegin yapisal ve
optiksel karakterizasyonu yapilarak baslangic oOrnedi ile karakterizasyon
sonuglart kiyaslandi. Orneklerin fotoliiminesans sonuglar1 kiyaslandiginda
baslangi¢ biiylitmesinde, AIN tabakasinin kusurlarindan kaynakli yaklagik 335
nm dalgaboyunda 1simaya neden olan pikinin siddeti yeni recetede minimize
oldugu Sekil 3-53’de goziikmektedir. Bu durum yukarida yaptigimiz GaN
stirecinin AIN ¢ekirdeklenme tabakasinin nokta kusurlarini azalttigi yorumunu

desteklemektedir.
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Sekil 3-53 a) NL-AIN yapisi iizerine gergeklestirilen GaN kaplama ve kaldirma

prosediirinden sonra biiyiitillen AlGaN Orneginin, b) baslangic AlGaN

orneginin PL sonuglari

Biiyiitiilen yapilar, yapisal olarak incelendiginde baslangi¢ regetesinde elde edilen ve bu

tez kapsaminda simdiye kadar en iyi sonug olan yaklasik 180 nm kalinliga sahip AlGaN

tabakasmin (0002) diizlemine ait omega tarama sonucu 109 arcsec’dan, bu asamaya

kadar yapilan degisiklikler ve GaN kaplama kaldirma siirecinin entegre edilmesiyle NL-

AIN tabakasinda kusur yogunlugunun azalmasi ve XRD kalinlik osilasyonunda

gozlemlenen NL-AIN kolonlarinin stresinin azalmasi ile 180 nm AlGaN tabakasinin

FWHM degeri 88 arcsec’a kadar diisiiriilmiistiir (Sekil 3-54).
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3.3 NL-AIN Uzerine Kalin AIGaN Yapilarimn Biiyiitiilmesi

Yaklasik 700 nm kalinliga sahip AlxGai—xN epitaksiyel filmleri, diisiik basingli CCS
MOCVD sisteminde daha onceden c diizlemine sahip safir alttas lizerine biiyiitiilen
NL-AIN tabakasi iizerine biiyiitiildii. Al, Ga ve N oOnciileri i¢in sirasiyla Trimetil-
aliminyum (TMALI), trimetil-galyum (TMGa) ve amonyak (NH3) kaynaklar1 kullanildi.
Reaktor sicakligi biiyiitme sicakligi olan 1120 °C gikartilarak, bu sicaklikta AIN NL
yiizeyi tlizerinde olasi yiizey kirliligini gidermek igin 100 sn boyunca NHz akisi
uygulandi. Bu ¢alismada, AIN NL {izerine biiyiitilen AlGaN vyapilarinda kristal
kalitesini etkileyen ve ¢atlak olusumunu tetikleyen parametreleri belirlemek icin 4 adet
sirasiyla A, B, C ve D ornekleri biiyiitiildi. Tiim biyiitmelerin ilk asamasinda V/III
orani 853, biiyiitme basinc1 50 mbar’da sabit tutuldu. Referans 6rnegi olan A, sabit 1120
°C sicaklikta biiyiitiiliirken, diger 6rneklerde biiylitme sicakligi 1120 °C ve 1050 °C
olacak sekilde iki asamaya ayrildi. Ornek B’de 1120 °C yaklagik 200 nm AlGaN
biiyttiildiikten sonra sicaklik 1050 °C’ye diisiiriilerek bu sicaklikta yaklasik 500 nm epi-
katman biiyiitiildii. Ornek C’de, Ornek B referans aliarak sadece 1050 °C’de biiyiitiilen
AlGaN yapisinda TMIn kaynagi kullanilarak In atomlar ile yiizey doviildii. Son olarak
ornek D’de, Ornek C referans almarak 1050 °C’de biiyiitilen AlGaN tabakasmin V/III
orant 853°den 1280°e ¢ikarildi.

Biiyiitillen yapilarda catlak olusumunu gézlemlemek igin optik girisim mikroskobu ve
NL-AIN yapis1 lizerine biyiitilen AlIGaN epitaksiyel filmlerin kristal kalitesini
karakterize etmek icin XRD sistemi kullanildi. AlxGa;—xN epitaksiyel filmlerdeki
gerilim durumlarini arastirmak icin In-situ curvature dlciimleri incelendi. Son olarak,
fotoliiminesans (PL) 6lglimleri bu ¢alismada biiyiitiilen yapilarin optik karakterizasyonu

i¢in kullanildi.

3.3.1 Deneysel Sonuglar ve Tartismalar

Sekil 3-55°de, A, B, C ve D numuneleri igin 405 nm dalgaboylu lazer ile dlgiilen in situ
optik izleme egrileri gosterilmektedir. Biiylime siirecindeki dort numunenin farkliliklar
deneysel boliimde detayli olarak anlatilmistir. in-situ olarak yansima oSl¢iimlerinden
elde edilen fabry periot osilasyonlarmin egilimlerinden epitaksiyel filmlerin yiizey
plriizliliigiinii dogrudan yansitabildigi bolim2.1.4de tartisilmisti. Bilyiitiilen 6rneklerin
yansima egrileri karsilastirildiginda 1120 °C’de gergeklesen AlGaN biiyiitmesinin ilk
asamasinda, NL-AIN/safir epi-katmani iizerine biiyiitiilen yaklagik 200 nm kalinliga
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sahip AlGaN yapisinin yansima egrisinde 4 numune i¢in ¢ok az bir artig egilimi oldugu
goziikmektedir. Bu durumun kokeni safir alttag {izerine kolon seklinde biiyliyen AIN
tabakasi tlizerine biiyiitiillen AIGaN yapisinin AIN kolonlar1 iizerine biiyiimeye devam
ettigi ve yavas bir sekilde kolonlarin birlesme egiliminde oldugu baska bir degisle

kolonlarin genisledigi anlamina gelir.

Tek asamada biiyiitilen Ornek A’nin 405 nm in situ izleme egrisine bakildiginda
beklenilen sabit ve tek bigimli bir yansima yogunlugu sunar. Omek B, C ve D diisiik
sicaklikli ikinci asamasia bakilacak olursa Ornek B’de yansima siddetinde hafif bir
diisme egilimi gozlemlenmektedir. Bu durum, ileride optik mikroskop goriintiilerinden
goriilecegi tizere, diisiik sicaklikta 6ncii atomlarin yiizey géglerinin azalmasiyla atomik
bosluklar ve 6ncii atomlarin yiizeyde yetrince hareket etmemeleri sonucunda yiizeyde
tepe ve cukurlarin varligi ve bu durumda yansima o6l¢limil i¢in yiizeye gelen lazer
isinlarinin - fazla sagilmasi sonucunda yansima egrisinin  hafif disme egilimine
gecmesidir. Omek C’de 6nciilerin yiizey goglerini arttirabilmek igin yiizey In atomlar
ile doviilerek, Oncii atomlara kinetik enerji kazandirilmis ve bunun sonucunda yiizey
hareketliligi arttirilmasi amagclanmustir (Yamaguchi, 2000). Sonug olarak Orek C’de
yapilan In yiizey dovme islemi sonucunda, yansima egrisi incelendiginde diisiik
sicaklikli AlGaN asamasinda yansima egrisindeki diisme egiliminin Oniine gegcildigi
goriilmiistiir. Son olarak Ornek D’de V/III orami arttirilarak yanal biiyiitme oraninin
arttirilmast amaglanmistir (Hirayama H. , 2009). Bu parametrenin degistirilmesindeki
amag kolonlarin birlesme stiresinin AlGaN epi katmani iizerindeki etkisini incelemektir.
Ornek D’nin yansima egrisi degerlendirildiginde diger ii¢ 6rnegin yansima egrilerine
gore daha diiz ve sonlimlenmeyen bir osilasyon egiliminde oldugu goriildii.

Gergek zamanl (in-situ) alttas egriligi dlgimleri, Laytec EpiCurve®TT nin tasarladig
tek bir lazer 1s183mmin optik diizenekler yardimiyla iki paralel 151n kaynagina
dontistiiriilmesiyle olusan iki paralel 1s1nin, CCS MOCVD sistemi iizerinde bulunan
optik pencereden alttas iizerine gonderilmesi ve donen 1sinin CCD kameralar ile
goriintiilenmesi teknigine dayanir. Alttas iizerine biiyiitiilen yapinin olusturdugu stres
sonucunda alttas i¢biikey (digbiikey) seklini alir ve paralel lazer 1s1m1 alttas ylizeyinden
yansidiktan sonra alttagin kavis oranina bagli olarak kameranin algiladigi 151n araliginda
orantili bir degisiklik ile 1s1n birbirine yaklasir (uzaklasir). Bu pozitif (negatif) egrilik
degeri olarak tanimlanir. Bu teknik ile biiyiitme sirasindaki stresin dogrudan dl¢iimii

saglanabilir.
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Sekil 3-55 Kalin AlGaN biiyiitme ¢alismalarinda elde edilen in-situ yansima egrileri

Safir alttag tlizerine III-Nitriir yapilarinin epitaksiyel biiylimesinde, termal genlesme
katsayis1 uyumsuzlugu ve biiylime sirasinda 6rgii uyumsuzlugu nedeniyle gelisen cekme
gerilimi (tensile stress) sonucunda, bu tiir malzeme biiyiitmelerinde epikatmanlarin
egilmesi ve catlamasi yaygin problemlerdir. Litaretiirde tipik olarak, diiz safir alttas
(FSS) tizerine biiyiitiilen Ill-nirtiir yapisi igin, biyiitillen epi katmanin kalinligi 700
nm'ye yiikseltildiginde catlaklar gozlendigi saptanmistir (Okada, 2007). Bu nedenden
dolay1 bu ¢alismada, 700 nm kalinlikli AlGaN tabakalar biiylitiilerek kristal kalitesini
bozmadan catlaklar1 Onleyecek parametreler arastirildi. Alttas iizerine epi katmanin
biiyiitiilmesi esnasinda, in-situ olarak elde edilen alttas egriliginin degisimi (k)
kullanilarak, biiyiitilen epi katmanda olusan stres, Stoney denklemi kullanilarak
hesaplanabilir (Han, 1999).

M;hg

O-fhf = K [3'7]
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Burada hs ve hs sirasiyla biyiitiilen epi-katman ve alttasin kalinhigr ve Ms, alttasin
biaxial modiil sabitidir. Egrilik, bliylime sirasinda degisen iki parametre olan film stresi

ve film kalinligi (o7 hy) ile dogru orantilidir.

Sekil 3-56°da, tek ve iki asamali biiyiitiillen AlGaN yapisinin biiylime siiresi boyunca in-
situ alttas egrilik verileri gosterilmektedir. Bu ¢alismada biiylitme esnasinda yapilan tiim
kavis oOl¢timlerinde AIN c¢ekirdeklenme ylizeyi {izerine biiyiitiillen AlGaN yapisinin,
alttas olarak kullanilan safir yapisina kiyasla daha kii¢iik in-plane 6rgii sabiti olmasi
nedeniyle AlGaN katmaninin olusturdugu sikistirma stresinden dolay1 6rnegin i¢ biikey
seklini almasi ile egrilik degerlerinin artis gostermesi beklenir. Ancak daha sonra
detaylandiracagimiz AIN/AlGaN heteroyapisinin safir alttas {izerine Volmer-Weber
biiyilitme teknigi ile biiylitiilmesi nedeniyle yapida genisleme stresinin de olugmasi ve bu
genigleme stresinin sikigtirma stresini arttirmasi nedeniyle biiylitme esnasinda AlGaN
tabakasinin kavis degerinin arttig1 goriilmiistiir. Tiim AIN/Safir ¢ekirdeklenme yilizeyine
biyiitilen AlGaN Orneklerinin ilk asamasinda kavis degerinde bir degisme

olmamaktadir.

In-situ olarak alman kavis grafigi incelendiginde, tek asamal1 biiyiitiilen 6rnek A’nin
(1120 °C'de, 0,5 nm/s) AlGaN biiylitme asamasinda kalinlik*stress ortalamasi 1,02 GPa
olarak belirlendi. AlGaN tabakasi iki asamali biiyiitiilerek ikinci asamada biiyiitme
sicakliginin 1120 °C’den 1050 °C’ye diisiiriilmesiyle ortalama tensile stres, Ornek B
icin keskin bir sekilde 0,17 GPa'ya diistii. Ornek C’de diisiik sicaklikli AlGaN
tabakasinin biiyiitiilmesi esnasinda TMIn kaynagi ile yilizeyin doviilmesiyle
kalinlik*stress ortalamasi 0,34 GPa’a yiikseldi. Son olarak Ornek D’de, LT-AlGaN
tabakasinnin V/III oraninin artirilmasiyla bu ¢aligmada elde edilen en yiiksek tensile
stres degeri olan 1,35 GPa’a yiikseldi. Stresteki bu artis egiliminin nedeni Sheldon ve
arkadaslarinin film biiyiimesi sirasinda stres gelisimini yorumlamak i¢in olusturduklari

kinetik model ile agiklanabilir (Sheldon, 2005).

Stres, iiretilen yariiletken malzemenin aygit performansini yapisal, elektriksel ve optik
ozelliklerini etkileyen onemli bir parametredir. Yariiletken biiylitme siirecinde stres
olusumu, biiyiitiilmek istenilen yap1 ve taban malzemesi arasindaki 6rgii sabiti ve termal
genlesme katsayilar1 arasindaki uyumsuzluklardan kaynaklanir. Bu durumun Oniine
gecebilmek icin termal genlesme katsayisina ve 6rgii uyumsuzluklarina tampon gorevi

gorebilecek baslangi¢ ¢ekirdeklenme adalar1 kullanilmasiyla stres azaltilarak goreceli
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olarak yiiksek kristal kaliteli ve c¢atlaklarin olmadigi kalin yariiletken malzemelerin

yabanci alttaglar iizerine biiyiitiilebilir. Amona’nun I11-Nitriir biiylitmelerinde baslangic

fikrini attig1 bu biiyiitme teknigi Volmer-Weber teknigi olarak bilinir (Tassev, 2017).

Bu teknige gore, alttas lizerinde olusan baslangi¢ kolonlar1 minimize olan sikistirma

gerilimi daha uzun biiylitme siirelerinde sikistirma gerilimi-tensile gerilimine doniisiir.
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Sekil 3-57 Al203 alttas iizerine biiyiitiilmek istenilen AIN tabakasinin kristolografik

30° a¢1 yapmasi ile hexagonal 6rgii noktalarinin sematik gosterimi
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Teorik olarak, Safir alttag iizerine biiyiitilen AIN yapisinda baglangicta olusan
sikistirma  gerilimi  AIN (0001) ve AlOsz (0001) diizlemleri arasindaki oOrgii
uyumsuzlugu farkindan kaynaklanir. Bu iki malzemenin (0001) diizlemine ait 6rgii
uyumsuzlugu % 33 gibi epitaksinin ¢ok zor oldugu yiiksek bir degerdir. Ancak, gerekli
biiylitme sartlar1 saglandiginda safir alttas lizerine biiyiitiilen baslangi¢ AIN ¢ekirdekleri
(001) orgl dizlemine gore yaklasik 30° ag1 yaparak orgii uyumsuzlugunu %33’ten
%13,3’e diisiiriir (Sekil 3-57, (Tassev, 2017)). Heteroepitaksi igin oldukga yiiksek deger
olan %13,3’liik 6rgii uyumsuzluguna tampon gorevi gormesi i¢in baslangic Al veya N
cekirdekleri diisiik sicaklikta safir alttas iizerine biriktirilir. Biiyiitme devaminda
sicakligin diigiik olmasi, 6ncii atomlarin go¢ etmesi igin gerekli olan kinetik enerjiyi
diisiirtir. Bu durumda, c¢ekirdekler iizerine biriken malzemenin dikey biiylitme oraninin
yatay biliylitme oranina gore ¢ok daha yiiksek oldugu bir biiylitme rejimi vardir.
Yiiksek orgli uyumsuzlugu ve yanal biiylitmenin ¢ok diisiik olmas1 nedeniyle baslangic
cekirdekleri tlizerine AIN tabakasinin biiylimesi, kolonlar seklinde ilerler. Volmer-
Weber biiyiitme teknigine gore, biiylitme bagslangicinda gérmemiz gereken sikistirma
gerilimi birbirinden bagimsiz kolonlarin nano-boyutta kendi igerisinde stres olusturmasi
nedeniyle kavis Olglimlerinde gozlemlenmezken, kristalografik XRD o6l¢iimlerinde
gozlemlenebildi. AIN hexagonal yapisinin Al203 hexagonal yapisina gore 30° derecelik
ac1 yapmasi ve Orgli uyumsuzlugu nedeniyle olusan sikistirma stresinden dolay1 her
kolon birbirinden farkl: tilt ve twist degerinde olabilecegi Boliim 3.1.1°de goriildii. Bu
boliimde ¢alisilan yaklagik 300 nm AIN biiylitme ¢alismasinda, sonuglarimiz litaretiire
uyumlu bir sekilde tilt agis1 ¢ok diisiikken (ortalam 0,03°), twist agimiz oldukga
yiiksektir (yaklasik 1,5°).
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Sekil 3-58 a) safir alttas iizerine biiyiitiilen 300 nm kalinliga sahip AIN 6rneginin XRD
sistemi ile twist acisinin belirlenmesi b) AIN kolonlarinin safir alttas
lizerinde olusumunun sematik gosterimi
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Yiiksek twist acisi, yapida genisleme stresi dogurur ve bu stres sikistirma geriliminini
tetikleyerek yapi icerisindeki stresin artmasina neden olur. Bu stres tiiriinii agiklayan
model, Sheldon ve arkadaslarinin detaylandirdigi, sikistirma ve genisleme stres
mekanizmalar1 arasindaki rekabeti tanimlar (Sheldon, 2005). Safir alttas {izerine
epitaksiyel olarak biyiitilmek istenilen AIN c¢ekirdeklerinin, yiiksek orgii
uyumsuzlugunu goreceli indirgenmesi AIN ¢ekirdeklerinin safir alttas yiizeyi lizerinde
yaptig1 30%’lik ag1 ile sonuglandigindan bahsetmistik. Ayrica Al ve N oncii atomlarinin
diisiik atomik hareketliligi nedeniyle yanal biiylitme oranin ¢ok diisiik olmas1 baglangic
cekirdekleri etrafinda 40-80 nm biiylikliiglinde kolon seklinde adalarin olugmasiyla
sonuglanir (Stevens, 1994). Dolayisiyla safir alttag tizerine AIN ¢ekirdeklerinin
biiylitme siirecinde uyumsuz Volmer-Weber biiyiitme rejiminden bahsedebiliriz.
Olusan tiim kolonlara safir alttagin 6rgili sabitinin AIN baslangi¢ ¢ekirdeklerinin 6rgii
sabitinden daha biiylik olmasi nedeniyle baslangicta yapida olusan sikistirma
gerilimidir. Bu sikistirma gerilimine ek olarak genisleme geriliminin olustugu evre,
birbirinden bagimsiz ve uyumsuz kolonlarin birlesme asamasinda baslar. Iki kolonun
birlesmesi esnasinda her iki kolonda bulunan en yakin iki atom bag yaparak birlesme
islemi baglar. Bu bagn, kristal AlIGaN yapisinda bulunan baglar gibi diizgiin olmasi
gerekmektedir. Fakat, farkli twist acilarinda bulunan AlIGaN kolonlarinin birlesimi
esnasinda baglanma diizgiin olmaz. Bu nedenle iki kolon arasindaki bagi diizeltebilmek
icin kolonlar birbirlerine kuvvet uygulayarak, Dbirbirlerini iterler. Sonug¢ olarak
kolonlarin kendi igerisindeki sikistirma gerilimine ek olarak, kolonlari birbiri arasindaki
baglanma bozukluklarindan dolay1 genisleme gerilimi olusur. Bu genisleme gerilimi,
bireysel kolonlardaki sikigtirma gerilimini arttirarak yapidaki stres faktoriinii arttirir. Bu
nedenle kolonlarin birlestirmesini geciktirmek, yapida olusan stresi kontrol altina

almanin en 6nemli parametresidir.

AlGaN tabakalarmin yiizey morfolojisi optik girisim mikroskobu ile arastirildi. A-D
numuneleri i¢in 100X mercegi ile g¢ekilen optik girisim mikroskop resimleri Sekil
3-59°da gosterilmistir. Sabit 1120 °C’de biiyiitiilmiis AlGaN yapisi igin yogunlugu az
olan bir catlak goriilmektedir. AlGaN biiyiitme sicakligi iki asamaya ayrilip, AlGaN
yapilarini diisiik sicaklikta biiyiitiilerek, AlGaN {iizerindeki stresin azaltildig1 ve ¢atlak
olusumunun O6niine ge¢ildigi Ornek B’nin optik mikroskop goriintiisiinden agikca
goziikkmektedir. Fakat 6rnek B’de sicakligin diistiriilmesi ile yiizeydeki atomik gbclerin

azalmasi sonucunda yiizeyde altigen (hexagonal) sekilde delikler ve tepecik benzeri
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morfolojiler gortilmektedir. Litaretiirde, bu tiir hetroepitaksiyel alttag ile biiyitiilen
malzeme arasinda yiiksek orgli sabiti uyumsuzlugunda atomik bosluklarin bir stres
azaltma bigimi oldugu bilinmektedir (Gruber, 2011). Diisiik sicaklikta biiyiitiilen AIGaN
yapisinda In ylizey dovme islemi yapilarak yilizeydeki atomlarin kinetik enerjileri
arttirilmasi sonucunda oncii atomlarin yiizeyde hareket uzunlugu arttirilarak hexagonal
delik ve tepelerin dniine gecildigi, Ornek C’nin optik mikroskop goriintiilerinden belli
olmaktadir. Son olarak diisiik sicaklikta AlGaN yapisinin biiylitme parametrelerinden
V/III oram arttiriimast ile Ornek D’de gatlak olusumunun yogunlastigi gériilmektedir.
Bu durumun kdkeni V/III oraninin arttirilmasiyla yanal biiyiitme oraninin artmasidir.
AIN c¢ekirdeklenme kolonlar1 iizerine biiyiitilen AlGaN kolonlarinin daha erken
birlesmesi sonucunda, farkli twist’e sahip hexagonal ¢ekirdeklerinin birbirlerine uyumlu
hale gelmeden birlesmeye zorlanmasi, AlGaN tabakas {izerinde ekstra genisleme stresi

olusturarak yapida catlaklarin olusmasina neden olmustur.

sekil 3-59 Kalin AlGaN biiyilitme c¢alismasinda elde edilen yiizeylerin optik mikroskop

goriintiileri
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Sekil 3-60, bu calismada biiyiitilen AlGaN epitaksiyel filmlerin (0002) kristal
diizlemine ait yiiksek ¢oziiniirliikli XRD 2theta/omega tarama egrileri gosterilmektedir.
Maksimum tepe noktasi 35° civarinda bulunan pik AlxGa;—xN epitaksiyel filmlere
atfedilirken, yaklasik 36°’de bulunan pik ¢ekirdeklenme tabakasi olan AIN katmanindan
kaynaklanmaktadir. Optik mikroskop gériintiilerinden, catlakli olan Ornek A ve Ornek
D’de AlxGaixN tabakasina ait pik’de omuz seklinde fakli Al alasima sahip bir
AlxGa;xN tabakas1 gdzlemlenirken, catlak olusmayan Ornek B ve C’de AlxGai—xN
tabakasinda Al bilesiminde bir degisiklik yoktur. Veg-ard yasasina gore, AlxGa;—xN
numunelerindeki Al mol degisimini (X) biyiitiilen dort AlxGai;—xN epitaksiyel filmin
igin yaklasik olarak 0.49 olarak hesaplanmistir. Son olarak Pendellésung sagaklari,
HRXRD tarama sonuglarindan net bir sekilde goriilmektedir. Bu, kristalin kalitesinin bir
parametresi olan epikatmanlar ve alttas arasindaki olusan ara yilizeyin keskin gegislere

sahip oldugunu gosterir.

Sample-A
Sample-B
Sample-C

— Sample-D

| > | ] I k |
34.5 35 35.5 36
2Theta/Omega (derece)

Sekil 3-60 Biiyiitilen yapilarin XRD taramasi sonucunda elde edilen 2Theta/Omega

taramalari

AlGaN epikatmanlarinin FWHM (yar1 maksimumda tam genislik) degerleri, (0002)
diizleminde yapilan sallant1 egrisi taramalarinin fit sonuclarindan sirasiyla 6rnek A, B,
C ve D igin 382, 266, 130 ve 44 arcsec olarak elde edilmistir. Baglangicta 0002
diizlemine ait FWHM degeri 382 arcsec olan AlGaN tabakasinin, yiiksek-diisiik sicaklik
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olacak sekilde iki agama ayrilarak ve ikinci asamadaki AlGaN tabakasina TMIn yiizey
dovme ve yiiksek V/III orani eklenerek 44 arcsec’a kadar diisiiriildii. Buna ek olarak,
2theta/omega taramasinda baslangigta géziilkmeyen AlGaN tabakasina ait Pendellosung
sacaklar1 yapilan bu parametre degisiklikleri ile 6rnek D ve C’de AlGaN numunesi i¢in
net bir sekilde goriilmeye baslamistir. Ote yandan kolonlarinin twist acisini
yorumlayabilecegimiz bizim igin 6nemli olan (11-24) diizlemine ait asimetrik tarama
sonuglara bakildiginda sirasiyla 6rnek A, B, C ve D i¢in 473, 242, 322 ve 280 arcsec
olarak elde edilmistir. Bu sonuglarla tek asamada ve yanal biiylitme arttirilarak erken
kolon birlegsmesinin gergeklestigini diisiindiigiimiiz ve bu nedenle kolonlarin twist
yaparak uyumlu hale gelmesini engelledigimiz A ve D 6rneklerinde asimetrik pikinin
genis oldugu Sekil 3-61°de goriilmektedir. Fakat Ornek B’de asimetrik FWHM
degerinin 242 arcsec’a kadar diismesi ile kolonlar arasindaki twist agilarinin, kolonlarin

birlestirilmesi geciktirilerek uyumlu hale geldigi yorumu yapilabilir.
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Sekil 3-61 Kalin AlGaN biiylitme g¢alismasinin simetrik ve asimetrik XRD tarama
sonuglari

Sekil 3-62, A-D numuneleri i¢in normallestirilmis oda sicakligi fotoliiminesans
spektrumlarimi gostermektedir. Yaklasik 298 nm dalgaboyuna karsilik gelen 4,16 eV
civarindaki bant kenar1 1s1ma piki AlGaN yapisina aittir. Tek asamali biiyiitiilen 6rnek

A’nin optiksel parametreleri, Ornek B ile iki asamali biiyiitme rejimine gecildiginde
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yaklagik 2,5 kat artig gostermistir. Bu durumun esas nedeni yapidaki stresin azaltilmasi
ve Omek A’da olusan catlaklarin iki asamali biiyiitme rejimine gecildiginde
olusmamasidir. Ayrica yapilan bu c¢alismada safir alttas tizerine NL-AIN tampon
tabakas1 kullanilarak biiyiitiilmek istenilen AlGaN yapisinda segilen biiyiitme
parametreleri ile stresin artmasi sonucunda catlaklarin artmasi ve bu durumun
fotoliiminesans Ol¢iimleri sonucunda optiksel parametreleri zayiflattign  acikca

gorilmektedir.
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Sekil 3-62 A-D numunelerinin 266 nm dalgaboylu Q-switch lazeri ile uyarilan ve 270-

520 nm araliginda alian fotoliiminesans 6l¢iimii, b) kenar band emisyonlari,

c) optiksel parametrelerinin kiyaslanmasi

3.4 Si katkih AlGaN yapilarinin biiyiitiilmesi ve karakterizasyonu

Yiiksek elektron enjeksiyonu i¢in kalin n-AlGaN tabakalarinin biiyiimesi, n-AlGaN ve
tampon tabaka arasindaki orgli uyumsuzlugu nedeniyle zordur. Farkli 6rgii sabitlerine
sahip AIN yapisi lizerine biiyiitiilen tabakanin, kalinlig1 arttikga gerilmeler artmaktadir
ve gerilimi gevsetmek i¢in epitaksiyal tabakanin ylizeyinde c¢atlaklar baslamaktadir.
Catlaklara ek olarak, atomik bosluklar baska bir stres gevseme yoludur. Bu durumda
biiyiitiilen AlGaN epitaksiyel tabakalarinin kusur yogunlugu 10*° cm? mertebesinden
daha yiiksek olmaktadir. n-AlGaN epitaksiyal tabakasi hem elektronlarin enjekte
edildigi bolge olup hem de 15181n ¢iktig1 bolgeyi (aktif bolge) olusturan katmana tampon

gorevi gormektedir. Dolayisiyla n-AlGaN tabakasinda olusan stres ve kusurlar bu aktif
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bolgeyi olusturan tabakaya yansiyacaktir. Bu nedenle n-AlGaN tabakasinin
optimizasyonu hem i¢-dis kuantum verimi hem de enjeksiyon verimi i¢in oldukca
onemlidir. Gerilme, kristal yonelimine (Bykhovski, 1993), biiyiitiilen tabakanin kalinligi
ve kimyasal birlesme oranlarina (Khan, 1999) baglidir. Litaretiirde, stresi 6nlemek igin
stiper orgii (SL) katmanlart (Bykhovski, 1997), disiik sicaklikli (LT) AIN ara
katmanlar1 (Amano H. , 1998), homoepitaksiyel alttaglar (X. Hu, 2003) ve polar
olmayan alttaslar ile gergeklestirilebilir. Bu calismada, bir dnceki AlGaN calismasi
referansinda, tiim parametreler sabit tutularak sadece biiyiitme sicaklik degerleri farkl
kombinasyonlarda yiliksek -diisiik sicaklik olacak sekilde n-AlGaN tabakalar
biyiitilerek diigiik stresli, yliksek akim dagilimina sahip kalin n-AlGaN tabakalarinin

elde edilmesi amaglandi.
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Sekil 3-63 a) nAlGaN-1, b) nAlGaN-2, ¢) nAlGaN-3 6rneklerinin biiylitme agamalari

Bu ¢alismada, UV-LED yapisinin kontak bolgesini olusturacak olan Si katkili n-AlGaN
tizerine biiyiitiilen AIN ¢ekirdeklenme hetero-tabakasi taban (base) olarak kullanilmasi
ile gerceklestirildi. Taban olarak kullanilacak olan AIN cekirdeklenme tabakasi, CCS
MOCVD sisteminin ¢oklu alttas biiylitme 0Ozelliginden yararlanilarak benzer kusur
yogunluguna sahip olmasi i¢in ayni anda biiyltiildii. Tipik olarak safir alttas {izerine

biiyiitiilen yaklasitk 40 nm kalinliga sahip NL-AIN tabakasinin XRD sallant1 egrisi
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Olciimlerinden elde edilen FWHM degeri (002) omega taramasi i¢in 240 arcsec, (103)
omega taramasi i¢in yaklasik 1000 arcsec genisligindedir. Burada, biiyiitiilen n-AlGaN
yapilarinin biiylitme asamalar1 Sekil 3-63’de gosterilmistir. nAlGaN tabakalarinin stres
olusumuna bagli olarak n-tipi Alo4GaoeN tabakalarinin arastirmak igin ti¢ farkli tasarim

biiyiitiilerek karakterize edilmistir

Her numunede oncelikle NL-AIN biiyiitmek icin farkli reaktor pargalari takilarak safir
alttas tlizerine yaklasik 40 nm kalinliga sahip 3 adet NL-AIN tabakasi biiyiitiildii. Daha
sonra reaktdr parcalar1 degistirilerek n-AlGaN tabakalar1 i¢in Dbiiyiitmeler
gerceklestirildi. ik olarak her numunede sicaklik 1070 °C ve V/III oran1 863 olan
yaklasik 200 nm kalinliga sahip tampon AlGaN tabakalar: biiytitiildii ve toplam AlGaN
tabaka kalinligi 1500 nm olacak sekilde biiyiitmeler gergeklestirildi. nAlGaN-1
orneginde tampon tabaka biiylitme asamasindan sonra sadece alttas sicaklig1 degistirilip
1010 °C distriilerek n katki i¢in Si kaynagi agilip diisiik sicaklikta (Low Temperature,
LT) biiylitme gerceklestirildi. Bu ¢alismada kullanilan Si kaynak parametreleri (source:
60 sccm, Dilute: 940 sccm, Inject: 60 sccm, Press: 1800 mbar) her biiyiitme asamasinda
sabit tutuldu. LT-nAlGaN tabaka kalinligi 650 nm kalinliga ulastiginda, sicaklik tekrar
1070 °C’ye ¢ikarilarak, yiiksek sicaklikta (High Temperature, HT) 650 nm kalinliga
sahip nAlGaN tabakasi biiyiitiilerek biliylitme sonlandirildi. nAlGaN-2 O6rneginde
tampon AlGaN tabakasindan sonra sicaklik diisiiriilerek LT-nAlGaN biiyiitmesi i¢in Si
kaynag ile birlikte In kaynagi agilarak yiizey dovme islemi gerceklestirildi. LT-
nAlGaN kalinligi 1000 nm’ye ulasildiginda, alttas sicakligi tekrar yiikseltilerek
1070 °C’de HT-nAlGaN biiyiitmesi 300 nm kalinliga gelene kadar siirdiiriildii. Son
olarak nAlGaN-3 o6rneginde nAlGaN-2 biiyiitme parametreleri referans alinarak LT-
nAlGaN 150 nm/HT-nAlGaN 150 nm kalinliga sahip 5 periyottan olusan LT-HT-
nAlGaN tabakasi biiyiitiildii.

3.4.1 Deneysel Sonuglar ve Tartismalar

n-katkilama ¢alismasi igin kullanilan SiHa akist 1,79E-5 mol/min’den 2,86 E-4 mol/min
akis araliginda degistirilerek hedeflenen 3 E18 cm™ mertebesindeki katki oran1 1,61 E-4
mol/min akis degeri source: 60 sccm, dilute: 940 sccm, inject: 60 sccm ve press: 1800
mbar degerleri kullanilarak elde edildi. Bu ¢aligma ile belirlenen SiH4 akis degeri sabit
tutularak AlGaN biiyiitme rejimindeki degisikligin n- katkilama kinetigini nasil
degistirildigi incelenmistir. Yaklasik 1,5 pm kalinliginda n-tipi AlosGaoeN yapisinin
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gelistirme c¢aligmalart i¢in Onceki yapilan caligmalardan faydalanarak 3 farkli yapi

tasarlandi ve bu tasarlanan yapilar biiyiitiillerek karakterize edildi.

Biiylitme sonunda, n-AlGaN Orneklerinin yilizey goriintiileri optik mikroskop ile
gozlemlendiginde nAlGaN-1 6rneginde hexagonal yapida ¢ok sayida tepe ve ¢ukurlarin
varlig1 acik¢a goriilmektedir. Bu durum baslangi¢c hexagonal kolonlarinin tam olarak
birlesmediginin bir gostergesidir. Bu nedenle nAlGaN-2 o6rneginde onceki yapilan
bliylitme caligmalar1 referans alinarak yanal biiylitme oranini arttiran parametre olan
TMIn yiizey dovme islemi diisiik sicaklikta biiyiitilen AIGaN tabakasinda uygulanarak
kolonlarin birlesme olasiliklarinin arttirllmasi amacglanmistir. Fakat biiylitme sonunda
optik mikroskop ile ylizey karakterize edildiginde yiizeyde c¢atlaklarin olustugu
goriilmistiir (Sekil 3-64). Bu ¢atlaklarin kokeni farkli twist yonelimde olan baslangig
kolonlarinin yeterince donmesine izin verilmeden birlesmeye zorlanmasi nedeniyle
stresin artmasi ve yapidaki yliksek stres sonucunda catlaklarin olusmasina neden oldugu
diisiiniilmiistlir. nA1GaN-2 6rneginde baslangi¢ kolonlarinin erken birlesmesi sonucu ve
nAIGaN-1 orneginde baslangi¢ kolonlarmin birlesmemesi sonucu g6z Oniinde
bulundurularak bu iki biiylitme referansinda nAlGaN-3 o6rnegi tasarlanmistir. Bu
biiylitmede yanal/dikey biiylitme oraninin yiiksek oldugu diisiik sicaklik ve TMIn yiizey
dévme ile yanal/dikey biiyiitme oraninin diisikk oldugu yiiksek sicaklikli AlGaN
tabakalar1 150 nm’lik periyotlarla 5 tekrar olacak sekilde biiyiitiilmiistiir. Burada
yanal/dikey biiylitme oraninin yiiksek oldugu biiylitme siiresi 150 nm’lik periyotlarla
gerceklestirilerek kolonlarin  birlesmesi  geciktirilip kolonlarin istenilen derecede
donmesi amaglandi. Optik mikroskop goriintiisiine bakildiginda hem nAIGaN-1
orneginde goriilen hexagonal tepe ve ¢ukurlarin hem de nAlGaN-2 6rneginde goriilen

catlaklarin bu biiyiitme rejimi ile 6niine gegildigi gorilmiistiir.

Daha 6nce bahsettigimiz iizere n-AlGaN tabakasi hem elektron enjekte edilen bolge
olmasi hem de 15181n ¢iktigit MQW bdlgesi olan aktif bolgeye tampon gorevi gérmesi
nedeniyle hedeflenen katkilama konsantrasyonun paralelinde n-AlGaN tabakasinin
kristal kalitesini arttirmak yiiksek verimli UV-LED’ler i¢in 6nemlidir. Buna ek olarak,
yiiksek kristal kaliteli n-tipi katkilanmig AlGaN tabakasinin akim dagilimi ve mobilite
degerleri artacaktir. Burada ii¢ farkli biiyiitme sartlarinda n-tipi katkilanmak istenilen
orneklerin, kristal kalitesi HR-XRD sistemi ile belirlendi. Ayrica yapisal degisimin,
elektriksel anlamda yapinin karakteristigini nasil degistirdigini arastirmak icin Hall

etkisi 6l¢lim sistemi kullanildi. Yapilan 2 theta/omega taramasi sonucunda tiim nAlGaN
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orneklerinde Al alasim orant %40 civarinda bulunmustur. nAlGaN-1, nAlGaN-2 ve
nAlGaN-3 érneklerinin (002) diizlemine yapilan sallant1 egri taramalarindan elde edilen
FWHM degerleri sirastyla 340, 204, 56 arcsec olarak belirlenmistir. Asimetrik
diizlemde kristal kalitesini belirlemek i¢in (103) diizlemine yapilan sallant1 egri
taramalar1 sonucunda elde edilen FWHM degerleri siras1 ile 217, 616 ve 383 arcsec

olarak elde edilmistir.

Sekil 3-64 AlGaN orneklerinin Si katkilama ¢alismalarinda elde edilen optik mikroskop
goriintiileri
Optik mikroskop ile elde edilen yiizey goriintiilerine yapilan yorumlar, XRD sisteminde
yapilan simetrik ve asimetrik Ol¢iim sonuglarini desteklemektedir (Sekil 3-65).
nAlGaN-1 6rneginde asimetrik 6l¢iim sonucunun FWHM degerinin diger orneklerle
kiyaslandiginda disiik olmasi, kolonlar arasindaki twist agisint uyumlu hale getirecek
parametrede biiyiitme sartlariin saglandigi goriilmiistiir. Bu asamay1 detaylandiracak
olursak onceki boliimde de bahsedildigi iizere safir alttas ve biiyiitiilen NL-AIN tabakasi
arasinda yiiksek Orgli uyumsuzlugu nedeniyle safir alttas iizerine biiyliyen baslangic
¢ekirdeklerinin biiylimeye farkli twist agilarina sahip kolonlar seklinde devam
etmektedir. Bu kolonlar {izerine biiyiitiilen AlGaN tabakasinda kolonlarin birlesmesi
esnasinda stresin olugmamasi i¢in kolonlarin yeterince twist etmesi ve uygun twist

acisina sahip kolonlarin birlestirilmesi saglanmalidir. Fakat nAlGaN-1 o6rnegindeki
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asimetrik diizlemde iyilesme simetrik diizlemde kristal kalitesinde kotiilesmeye neden
olmustur. Bu baglamda istenilen kolon birlestirme siireci ger¢eklesmemistir. nAlGaN-1
Orneginin karakterizasyonu sonucunda, nAlGaN-2 o6rneginde kolonlarin birlesme
siiresinin daha erken olacagi biiyiitme sartlar1 uygulandi. Bu durumda, kolonlarin erken
birlesmeye zorlanmast NL-AIN kolonlarinin twist farkliligini giderecek yeterince
zaman olmamasindan dolayi, asimetrik FWHM degeri kolonlarin farkli twist agisinda
birlestiginden yiiksektir. Bu iki 6rnek referans alinarak tasarlanan nAlGaN-3 6rneginin
asimetrik XRD taramasindan hesaplanan FWHM degerleri kiyaslandiginda, kolonlarin
twist agisinin nAlGaN-2 ornegine gore daha iyi oldugu ve simetrik diizlemde 56 arcsec

gibi diisik FWHM degeri ile yiliksek kristal kaliteli bir nAlGaN yapis1 elde edildigi

gOriilmiistiir.
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Sekil 3-65 Si katkili AlGaN calismasinda, a) 0002-omega 6l¢iim sonuglari, b) simetrik ve
asimetrik FWHM degerleri

Son olarak safir alttag iizerine buffer NL-AIN kullanilarak biiyiitiilen Si katkili AlGaN
yapilarinin elektriksel karakterizasyonu Hall sistemi ile yapildi. Tablo 3-13’deki
sonuglar yorumlandiginda, nAlGaN-1 orneginin diisiik sicaklikta biiyiitme sartinda
biiyiitiilen yap1 ve alttas arasindaki yiiksek orgii uyumsuzlugu nedeniyle olusan stresin
diisiik sicaklikta biiyiitme asamasinda atomik bosluklar birakarak stresin azaltildigi
yorumu Onceki boliimde yapilmisti. Litaretiirde bilindigi tizere yapi igerisindeki atomik
bosluklarin, biiyiitiillen yapmin elektriksel karakteristigini = kotliye — gotiirdiigi
bilinmektedir (tahtamouni, 2008). Bu nedenle nAlGaN-2 o6rneginde diisiik sicaklikli
AlGaN biiylitme agamasinda atomik bosluklarin dniine gegebilmek i¢in yiizey kinetigini
arttirmak amaciyla TMIn kaynagi kullanildi. Fakat TMIn kaynagindaki In atomlar1 6ncii
atomlarin gociinli arttirmasi ile yanal biiylitme orami artti ve baslangic kolonlari

genisleyerek nAlGaN-1 o6rnegine gore daha erken birlesti. Bu biiyiitme sartlarinda
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kolonlar erken birlesmeye zorlandigi igin yapidaki tensile gerilimi artarak catlaklar
olustu. Catlaklar nedeniyle elektriksel iletim saglanamadig1 i¢cin nAlGaN-2 G6rneginin
elektriksel karakterizasyonu yapilamadi. Son olarak, nAlGaN-3 6rneginde stres azaltici
fakat elektriksel olarak yapiy1 kotiiye gotiiren atomik bosluklarin varligini1 kabul edip,
atomik bosluk miktarini azaltabilecegimiz bir formiil olan 5 periyottan olusan diisiik-
yiiksek sicaklik parametrelerinde Si katkili AlGaN yapist biiyiitiildii. Sonuglardan

goriildiigii tizere bu ¢alismada en iyi elektriksel sonu¢ NAlIGaN-3 6rneginde bulundu.

Tablo 3-13 Si katkili AlGaN 6rneklerinin elektriksel karakterizasyon sonuglari

. Bulk Tasiyici - L Yii
SiH, 002_Omega  103_Omega i Mobility Resistivity Di::ey

Ornekl Yii Konsantrasyonu i
Ornekler  molmin) (FWHM arsec) (FWHM arsec) ¥ YO cPs) (meem) not
(cm™) ()
nAIGaN-1 160 340 217 Hiock  3,00E+18 62,7 33 878
nAIGaN-2 160 204 616 Catlak - - ; 4931
nAIGaN-3 160 56 383 Pirizsiz  2,80E+18 110,6 12 684

3.5 Al(In)GaN/GaN Coklu Kuantum Kuyu Biiyiitiilmesi ve Karakterizasyonu

Hem kendiliginden hem de piezoelektrik polarizasyondan kaynaklanan gii¢lii i¢ elektrik
alanlarin olusmasindan dolay1 ytiksek i¢ kuantum verimi (Internal Quantum Efficiency,
IQE) i¢in UV-LED yapilarinda, aktif bolgeyi olusturan ¢oklu kuantum kuyunun (Multi
Quantum Well, MQW) tasarlanmasi en 6nemli zorluklarin basinda gelir (Thonke,
2007). Polarizasyondan dolay1 olusan yiiksek i¢ elektrik alan ile her ne kadar yiiksek
elektron mobiliteli transistorlerin dizaynm1 (Sohel, APRIL 2019) ve polarizasyon
kaynakli aktif tasiyict sayilarmin arttirilmasi ile enjeksiyon verimini arttirtlmasi
saglansa da (Li B. , 2012), 151k yayan cihazlar (LED'ler) ve lazer diyotlar (LD'ler) gibi
optoelektronik cihazlarin aktif bolgesinde verimin diismesine neden olabilir. UV-
LED'lerin aktif bolgesi, secilen dalga boyuna gore, AlGaN/AlGaN, GaN/AlGaN veya
InGaN/(Al)GaN c¢oklu kuantum kuyu (MQW) yapilarindan olusur. Kuantum kuyu ve
bariyer arasindaki alasim farkliliklar1 nedeniyle olusan 6rgii uyumsuzluklari, kuantum
bolgesinde giiclii bir piezoelektrik alana neden olur. Iletim ve valans bandindaki,
elektron ve desik dalga fonksiyonlarmmin uzaysal olarak ayrilmasma neden olan bu
duruma kuantum Stark etkisi (QCSE) ad1 verilir. Iletim ve valans bandindaki dalga
fonksiyonunun Ortligmesinin azalmasi, daha diisiik bir tagiyici rekombinasyonu olasilig

demektir ve rekombinasyon olasiliginin azalmasi, MQW bolgesinde aktif tasiyici
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yogunlugunun artmasina yol acar. MQW bolgesinde sinirlanan aktif tastyici
yogunlugunun sayisi arttikga, tastyicilarin biiyiik bir kismi 1smnimsal olmayan Auger
rekombinasyon yoluyla yeniden birleserek i¢ kuantum veriminin azalmasina neden olur
(Miller, 1984). Ek olarak, bilindigi gibi tasiyicilari kuantum kuyu bolgesinde
smirlandirmadaki en Onemli parametrelerden biri kuantum bariyerinin potansiyel
yiiksekligidir. Bu durum kuantum kuyu ve bariyerlerin yiiksek alasim oranindaki
farkliliklarla saglanir. Fakat alasim oranindaki yiiksek farklilik, polarizasyonla olusan i¢
elektrik alanin artmasina ve dolayisiyla tasiyict dalga fonksiyonlarinin ayrilmasina
neden olur. Bu nedenle MQW bdlgesinin kalinlik ve potansiyel bariyer tasarimi yliksek

i¢ kuantum verimleri i¢in olduk¢a 6nemlidir.

Waurtzite kristal yapisinda, kendiliginden ve piezoelektrik polarizasyon alanlari, kristal
kusurlari, hexagonal sentrosimetrik olmayan yapisi, iyonik bag ve gerinim varligindan
kaynaklanir. Ust iiste biiyiitiilen iki heteroyap: arasinda orgii uyumsuzlugu nedeniyle
olusan tensile veya compressive gerilmeler sonucunda ara yiizeyde pozitif(negatif)
iyonlar olusur. Ote yandan relax biiyiiyen diger érnegin ara yiizeyinde, stresli drnegin
pozitif(negatif) iyonlarin varligindan dolay1 negatif (pozitif) iyonlar birikir.
Araylizeydeki negatif pozitif iyonlarmn varligindan dolayr i¢ elektrik alan olusur.
Al(Ga)-polar filmlerde kendiliginden polarizasyon bilyiime yoniine (pozitif z yonii)
paraleldir. Ote yandan, N-polar filmlerde, biiyiime ydniine antiparaleldir. Piezoelektrik
polarizasyon alani tasarladiginiz yapida, dikkate alinmasi gereken baska bir olgudur. Bu

i¢ elektrik alan yapida olusan gerinim streslerinden kaynaklanir ve asagidaki gibi

tanimlanir:
- Ci3
Ppp = +2¢4, (931 — €33 a) [3-8]
a—ap Ci3
Exx = Eyy = ) €22 = —2—— Exy [3-9]
Qg C33

a, ay, Cy3 ve (33, sirasi ile in-plane diizlemdeki dengede ve gerinim altinda Orgii
sabitleri ve ilgili malzemenin elastik sabit degerleridir. Yapinin polaritesine baglh olarak
bir art1 veya eksi isareti ifadede yer alir. Al(Ga) polar biiyiime rejiminde Piezoelektrik

polarizasyon ifadesinde isaret negatif iken N polaritede isaret artidir.

Tasarlanan ¢oklu kuantum kuyusunda polarizasyon alaninin normal bilesenindeki
degisiklikler, kuantum kuyu ve bariyer arasindaki 6rgii uyumsuzlugundan dolay1 yapida

olusan stres ile orantilidir. (P = -AP) Bu durum hetero-arayiizlerde sabit yiiklerin
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olusumuna ve bunun sonucunda olusan i¢ elektrik alan nedeniyle bandin biikiilmesine

neden olur (Sekil 3-67).

Ga-face N-face
fH— V- i el
0 l ¥ l " AlGaN epilayer (tensile) T - T " 0
Ty — o, <
g 1Pse GaN template (relaxed) tPsp F
Z
Ga-face I N-face
P P, P Py
0 l SP T "1 GaN epilayer (compressive) T " l " (
. = . >0
g lP,;P AlGaN template (relaxed) TPS'D g

Sekil 3-66 GaN ve AlGaN yapilarinda yiik dagilimi sonucunda kendiliginden ve
piezoelektrik polarizasyonun dogrultulari (Paiella, 2017)
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Sekil 3-67 Kuantum kuyusunun elektronik bant yapist ve kuantum stark etkisi ile

elektron ve delik dalga fonksiyonlarinin uzamsal ayrimi (Priante, 2019).
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3.5.1 Deneysel Metod ve Karakterizasyon Sonuglari

Al(In)GaN/GaN c¢oklu kuantum tabakalarinin biiyiitme islemleri, dikey akishi CCS
MOCVD  sistemi  kullanilarak  gergeklestirildi. Kaynak materyaller olarak
trimetilgalyum  (TMGa),  Trietilgalyum  (TEGa), Trimetilindium  (TMIn),
Trimetilaliminyum (TMAI) ve amonyak (NHsz) kaynaklart kullanildi. Onceden
biiyiitiilen yaklagik 40 nm kalinliga sahip AIN ¢ekirdeklenme tabakasi lizerine 100 nm
kalnligma sahip yaklasik 3x10 cm™ tasiyic1 yogunlugu ve %49 Al alasim oranina
sahip AlGaN tabakasi, daha sonra tasarlanan 10 tekrardan olusan MQW yapilari, en son
optik kazanim ic¢in yaklasitk 20 nm kalinligina sahip Alo42GaossN kilif tabakasi
biiyiitiildii. Bu ¢aligmada referans olacak baslangi¢ tasarim 3,5 nm kalinliginda GaN
tabakasinin olusturdugu KK (Kuantum Kuyu), 9 nm kalinliginda Alo40GaoeoN
tabakasinin  olusturdugu KB (Kuantum Bariyer) kuantum stark etkilerini
gorebilecegimiz geleneksel standart yapr biyiitiildii. AlGaN/GaN tabakalarindaki
yiikksek kendiliginden polarizasyon alanlari elektron-desik dalga fonksiyonlarinin
ortlismemesine neden olur. Bu nedenle kendiliginden polarizasyon etkisinin azaltilacagi
veya Oniine gegilecegi tasarimlarin yapilmasi énemlidir. Teoride, InAIN-AlGaN ¢oklu
kuantum kuyular1 (multi quantum well, MQW) UV-A bolgesi i¢in c-diizleminde
polarizasyonsuz aktif bolgeler olusturularak yiiksek i¢ kuantum verimine sahip aktif
bolgeler iretilebilir (Amano H. , 2020). Bu nedenle 1s1ma siddetini arttirabilmek igin
ikinci tasarimimizda KK tabakasi olarak 2,5 nm Ing1Alo1GaosN, KB tabakasi olarak 3
nm Alo3Gao7N yapilari kullanildi. Bu yapinin biiyiitiilmesi In atomlarimm getirdigi
bliylitme zorlugu nedeniyle diger biiylitme calismalarina gore daha diisiik sicaklikta
biyititiildii. MQW-3 tasarimimizda elektron desik dalga fonksiyonlarinin iist iiste binme
olasiliklarinin arttirabilmek i¢in klasik yontem olan kuantum kuyu kalinliginin
diistiriilme islemi gergeklestirildi (Hirayama H. , 2002). Bunun i¢in MQW-1 regetesi
referans alarak KK tabaka kalinligi 3,5 nm’den 1,5 nm’ye disiiriildii. Son olarak,
MQW-1 regetesindeki KB asamasi degistirilmeden, KK bolgesi 3,5 nm GaN tabakasi
yerine 1 nm kalinligina sahip Alo2GaogN tabakalari arasina sandvi¢lenmis 0,5 nm
kalinliginda ultra ince (2 monolayer) delta-GaN tabakasi biiyiitiildii. Bu yeni tasarimla
KK boélgesinde minimum enerji durumlart merkeze alinarak elektron ve desik durum
yogunluklar1 KK merkezinde daha fazla yogunlasacagindan, yapida minimum enerjiye
sahip delta-GaN tabakasi merkezinde elektron-desik dalga fonksiyonlarinin

ortiismesinin artirillmasi planlandi. (Liu, 2020).
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Sekil 3-68 MQW-1 yapisinin XRD tarama sonuglari a) (11-24) diizlemine yapilan
RSM taramasi, b) (0002) diizlemine yapilan 2-theta/omega taramasi ve

tarama sonucuna yapilan fit, ¢) fit sonuglari

Sekil 3-68’de UV-LED yapisinin aktif bolgesini olusturacak olan MQW bdolgesinin
baslangi¢ dizayninin biiyiitiilmesi sonucunda (0002) diizlemine yapilan simetrik w — 26
tarama sonuglar1 gosterilmektedir. HRXRD 6l¢limii sonucundan FWHM dar, siddeti
yiiksek siiper orgii tepe noktalarinin varligit MQW bolgesini olusturan kuantum kuyu
(KK) ve kuantum bariyer (KB) periyodik yapisinin keskin arayiizeye sahip oldugunu
gosterir. Ek olarak, HRXRD tarama sonucundan alttag iizerine biiyiitiillen yapinin
Pendellosung sacaklar1 net bir sekilde goriilmektedir. Bu tarama sonucu KK ve KB
tabakalarmin kaliteli biiylidiiglini ve oldukca gelismis arayiizeylerinin oldugunu
gosterir. HRXRD sonucuna Global fit programi kullanilarak yapilan fit sonucunda 10
tekrarl biiyiitilen KK ve KB kalinliklarinin sirasi ile yaklagik 3,5 nm/9 nm olarak ve
KB tabakasinin AlxGaixN Al alasim oraninit x=0,405 olarak hesaplandi. AlGaN/GaN
MQW yapisindaki mozaik yapiy1 ve stres-gerinim fenomenlerini belirlemek i¢in MQW
yapisinin (11-24) diizlemine Ters Uzay Haritalamasi (Recipocal Space Mapping, RSM)

yapildi. Taramalar sonucunda eclde edilen datalar qx, Q. ters uzay eksenlerine
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doniistiiriilmesi ile elde edilen RSM sonucu Sekil 3-68-a’da gosterilmistir. RSM
sonucunda NL-AIN, nAlGaN ve MQW siiperorgii piklerinin tepe noktalarinin
siralamas1 bu tabakalar arasinda psddomorfik biiylitmenin gergeklestigini gosterir.
Ancak (110) in-plane gx diizlemde, (004) out-plane q; diizlemine gore daha genis olmasi

yapida in-plane diizleminde yogun bir stresin oldugunu agikca gostermektedir.
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Sekil 3-69 a) MQW-1 yapisinin PL sonucu, b) yapilan simiilasyon sonucunda dalga

fonksiyonlariin ayirilmasi

MQW-1 o6rnegine ait fotoliiminesans Ol¢lim sonucu Sekil 3-69-a’da goriilmektedir.
Burada 361 nm civarinda ¢ikan pik GaN kuantum kuyusunun bant kenarina aittir.
HRXRD 6l¢iim sonucunda siiperdrgii piklerinin FWHM degerlerinin keskin olmasi ve
kalinlik fringlerinin goriinmesi epitaksiyel olarak arayiizey ve kristal kalitesi yliksek
oldugu coklu kuantum kuyu yapisinin biiytitiildiigiiniin gostergesidir. Boyle bir kristal
yapinin PL 6l¢iim sonucunda bant kenar i1smim siddetinin yiiksek olmasi ve 1sima
pikinin FWHM degerinin diisiik olmasi beklenir. Fakat beklenenin aksine ol¢im
sonucunda elde edilen bant kenari 1simim siddetinin oldukga diisiik oldugu ve pik
siddetinin FWHM degerinin yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu ¢eligkili sonucun sebebi
yapida olusan kendiliginden ve piezoelektrik polarizasyon etkileridir. 3.5 nm kalinligina
sahip GaN KK yapis;, 9 nm kalinligina sahip AlosGaosN KB yapisinin enerji bant
dizilimleri ve temel durum dalga fonksiyonlar1 Sekil 3-69-b’de gosterilmektedir.
Yapilan simiilasyon sonucunda onerilen MQW-1 yapisinda elektron ve desik dalga
fonksiyonlarinin i¢ polarizasyon etkilerinden dolay1 ayrildigi goriilmektedir. Yapilan

tasarimda kuantum kuyu kalinlig1 3,5 nm oldugunda %3,11°lik kii¢iik bir elektron-desik
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dalga fonksiyonu Ortlismesine (I,_p,) yol acar. Elektron-desik dalga fonksiyonu
ortiismesinin oldukca diislik olmasi deneysel olarak fotoliiminesans dl¢iimiinde MQW-1
yapisinin optiksel anlamda kotii sonuglar tiiretmesini agiklamaktadir. Bu nedenle bu
calismada ¢oklu kuantum kuyusunda olusan kendiliginden ve piezoelektrik
polarizasyon etkilerini minimize edebilecegimiz 3 farkli tasarimin nextnano programi

kullanilarak simiilasyonu yapilip elde edilen yapilar biiyiitiilerek karakterize edildi.

Bu c¢alismalar esnasinda, nextnano yazilimi kullanilarak tasarlanan yapilarin gerinim
dagilimi, band diyagrami ve elektron-desik durum yogunluklarinin simiilasyonlari
gerceklestirildi. Yazilim, kendiliginden ve piezoelektrik polarizasyonun varligini hesaba
katarak tasarim iizerinde kuantum mekaniksel ve yar1 klasik islemler yapip Schrodinger
ve Poisson denklemlerini ¢dzer. Bu calisma sirasinda, c-diizleminde heteroyapilari
modellemek i¢in 1 boyutlu yaklasim kullanildi. Bu modelleme i¢in kullanilan

parametreler Tablo 3-14’de verilmistir.

Tablo 3-14 Nextnano programinda kullanilan metaryal parametreleri (Ajay, 2018)

Parametre (birim) GaN AIN
a 0,3189 0,3112
C 0,5185 10,4982

Kendiliginden polarizasyon (C.m™) -0,029  -0,081
€13 -0,49 -0,6
€33 0,73 1,46
Cu 390 396
Ci 145 140
Cis 106 108
Cs3 398 373
AL -5,947  -3,991
A -0,528 -0,311
Az 5,414 3,671
Ay -2,512  -1,147
As -2,510 -1,329
As -3,202  -1,952

Orgii Sabiti (nm)

Piezoelektrik sabitleri (C.m)

Elastik sabitler (GPa)

Luttinger parametreleri

A7 0 0
Epll (eV) 14 17,3
Ept
(&V) 14 16,3
Deformasyon potansiyelleri (eV) ac1 -4,6 -4,5
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ac2 -4,6 -4,5
D1 -1,70 -2,89
D2 6,30 4,89
D3 8,00 7,78
D4 -4,00 -3,89
Ds -4,00 -3,34
Ds -5,66 -3,94
Band offset (eV) 1,8

Nextnano programi kullanilarak yapilacak olan simiilasyonlarda Tablo 3-14’de verilen
parametrelere ek olarak gerekli olan ¢oklu kuantum kuyuyu olusturan yapilarin
kalinliklar1 ve alasim oranlari tayini icin biiyiitiilen yapilarin XRD taramalar1 yapildi.
Tiim 6rneklerin XRD tarama sonucuna, global fit programi kullanilarak simiilasyonlart
yapilarak biiyiitiilen ¢oklu kuantum yapilarinin kalinlik ve alagim oranlari belirlendi.
XRD taramalar1 yorumlandiginda (Sekil 3-70), biiyiitiilen yapilarin arayiizey kalitesinin
gostergesi olan Pendellosung sacaklar1 tarama sonucunda net bir sekilde goriilmektedir.
ve FWHM degeri MQW-1

kiyaslandiginda, kendiliginden ve piezoelektrik polarizasyonun varligini minimize

Fakat siiper oOrgii piklerinin siddeti ornegi ile
etmek i¢in tasarimda coklu kuantum kuyusunu periyodikligini olusturan yapilarin,
kalinliklar1 ve alasimlar1 degistirildiginde siiperorgii piklerinin FWHM degeri artmis ve

siddeti diismiigtiir. Sonu¢ olarak elde edilen tim parametreler Sekil 3-71’de

gosterilmistir.
2Theta/Omega _Al, GaN, N
MQW-4 e i
MQw-3 W | NL-AIN
MQW-2 ATl ",
MQW-1 A
T AL GaN, N

Siddet (a.u.)

% s o . 3 3%
2Theta/Omega (derece)
Sekil 3-70 Coklu Kuantum Kuyu calismasinda (0002) diizlemine ait 2-theta/omega
tarama sonuglari
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Sekil 3-71 a) MQW-1, b) MQW-2, ¢) MQW-3, d) MQW-4 numune yapilarinin
sematik gOsterimi ve nextnano programi yardimiyla yapilan
simiilasyon sonuglari

Al(In)GaN/GaN c¢oklu kuantum kuyu yapilarinin optiksel 6zelliklerini
incelemeden oOnce biiyiitiilen tabakalarin HRXRD sistemi ile yapisal karakteristikleri
yapilarak elde edilen parametreler ile nextnano programi yardimiyla temel band
durumlarinin = simiilasyonlar1 yapildi. Simiilasyon sonucunda, MQW-1 referans
orneginin yapida stres nedeniyle olusan yiiksek polarizasyon etkileri nedeniyle ig
elektrik alanin olusmasi, temel durum elektron ve desik dalga fonksiyonlarinin biiyiik
Olclide ayrildig1 agiktir. Sonug¢ olarak, teorik hesaplamalar sonucunda %3,11°lik
elektron-desik dalga fonksiyonu ortiismesi (I,_p,) gerceklesti. Bu teorik sonucun
deneysel dogrulanmasi, MQW-1 06rneginin fotoliiminesans ol¢iimiinden elde edilen
optik sonuglarin kotii karakterisitik gostermesiyle ispatlandi. Biiyiitiilen ¢coklu kuantum
kuyu yapilarinda optik 1s1ma siddetinin artmasit UV-LED yiiksek verimi i¢in 6nemli
parametrelerin basinda gelir. Bu nedenle bu bolgede optiksel 1s1ma siddetini arttirmak
igin Onerilen ikinci ¢oklu kuantum tasariminda hem diisiik sicaklikta biiyiitiilerek stres
etkilerinin azalmasi hem de polarizasyon etkilerini diisiirdiigii bilinen In atomlarinin KB
yapisinda TMIn kaynagi kullanilarak i¢ elektrik alan nedeniyle band biikiilmesi
minimize edilmesi istendi. Biiylitilen MQW-2 yapisin1 yapisal analizi elde edilen
sonuclarla temel band durumu simiilasyonu yapildiginda, I,_p, %26,57 oldugu

bulundu. Teorikteki bu artig deneysel sonuglara yansimasi iki ¢oklu kuantum kuyusunun

130



kenar band 1s1ma siddeti kiyaslandiginda 0,1172 volt’dan 0,2596 volt’a ¢ikarak yaklasik
2,2 kat arttigi gozlemlenmistir. Fakat, teorikte ortiisme (I,_p,) miktarinin 8,5 kat
artmast  ile optiksel karakterizasyonda beklentiler yiiksekti. Beklentilerin
karsilanmamasinin nedeni bu tasarimda stres faktOriinii azaltabilmek i¢in diisiik
sicaklikta bliyiitiilen yapida, diisiik sicaklik nedeniyle NHs kaynaginin diisiik piroliz
olmasi, yapida N bosluklarinin fazla olmasina neden olur. Bu durumun, optik verim
beklentilerinin karsilanmama nedeni olabilecegi diisiiniilmektedir. MQW-3 yapisinda
MQW-1 yapisi referans alinarak sadece KK bolgesinin kalinligr 3,5 nm’den, 1,5 nm’ye
diisiiriildii. Burada, polarizasyonun varligin1 kabul ederek i¢ elektrik alan nedeniyle
biikiilen band’ta alan daraltilarak elektron-desik Ortiisme olasiliginin  artirilmasi
amagclandi. Bu durumda %3,11 olan ortiisme orani (I,_yy) kuantum kuyu kalinligr 1,5
nm’ye diisiiriilerek %34,55’¢e ¢ikarildi. Fotoliimenisans 6l¢iim sonucu referans 6rnegi ile
kiyaslandiginda kenar band 1s1ma siddeti yaklagik 60 kat artarak 6,209 volt’a
yiikselirken, FWHM degeri 13,8 nm’ye kadar diistii. Son tasarimda elektron-desik temel
durumda bulunma olasiliklarinin KK bélgesinin merkezine yogunlastiracagimiz 1nm-
Alo20Gao,goN/2_monolayer-GaN/1nm-Alo20GaogoN tasarimi KB bolgesindeki tasarim
degistirilmeden yapiya eklenmesi oOnerildi. Bu son tasarimla, CKK c¢alismasinda
Onerilen tasarimlar arasinda en yiliksek Ortligme olasiligt olan  %43,27 degeri
simiilasyon sonucunda belirlendi. Elde edilen fotoliiminesans dl¢iimii sonucunda bu
calismada en 1iyi optiksel sonug olan kenar band 1s1ma siddeti 9,116 volt ve FWHM 9,4

nm degerleriyle bu tasarimda elde edildi.
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3.6 Mg Katkili AlIGaN Yapilarinin Biiyiitiilmesi ve Karakterizasyonu

Bu c¢alismada epitaksiyel katmanlar, CCS MOCVD sistemi kullanilarak (0001)
diizlemine sahip safir alttag {izerine buylitiildi. Al, Ga, Mg ve N oOnciileri i¢in sirastyla
III grubu kaynagi olarak trimetil-aliminyum (TMALI), trimetil-galyum (TMGa),
katkilama kaynagi olarak Bisiklopentadienil magnezyum (Cp2Mg) ve V grubu kaynagi
olarak amonyak (NH3) kullanildi. Bu 6nciiler, bilyiime boyunca hidrojen tasiyici gazi ile
reaktore tagindi. Temel epitaksiyel yapi, onceden biiylitiilmiis yaklagik 40 nm kalinliga
sahip AIN NL iizerine, 1075 °C alttas sicakliginda, 400 nm kalinliginda biiyiitiillen Mg
katkili AlxGaixN (X = 0.49) katmani1 ve omik kontak i¢in yaklasitk 8 nm kalinliginda
yogun Mg katkili biyiitilen sapka GaN katmanindan olusmaktadir. Calismada
yiritillen delta-doping yontemiyle biiyiitilen Mg katkili Alo.49GaosiN katmani,
alternatif olarak TMAI, TMGa ve Cp:Mg kaynaklarinin agilip kapatilmasiyla elde
edilirken, V grubunu temsil eden NHs kaynagi her zaman agik birakildi.
Alo49Gao51N'nin biiyiime periyodu 16 nm ve devaminda 30 saniyelik tavlama asamasi
sabit tutularak, sadece delta katkilama yonteminin katkilama asamasinda Cp2Mg
kaynaginin reaktore gonderilme siiresi ve akis parametreleri degistirilerek katkilama
caligmas1 yapildi. Bu caligmada, katkilama asamasindan sonra bir onceki kisimda
biiyiitiillen AlGaN tabakasi lizerine biriktirilen Mg atomlarina hem baskilama gorevi
gorecek hem de superorgii yapisi olusumuna yardimci olacak birkag tabaka kalinliginda
GaN tabakas1 biiyiitiilerek Mg atomlarinun yilizeyin disina diflizyonunu engellenerek
Mg atomlarinin etkili bir sekilde AlGaN tabakasi icerisine diflizyon etmesi planlandi.
Yapilan deneysel caligmalarda ilk biiylitme setinde Cp2Mg reaktore gonderilme siiresi
48 saniyede sabit tutularak katkilama akist 200, 300, 400, 500 sccm olarak
degistirilirken, ikinci bilylitme setinde Cp2Mg akis degeri 200 sccm’de sabit tutularak
katkilama kaynagi akis siiresi 48, 60, 72, 84 saniye olarak degistirildi (Sekil 3-73).

Katkilama g¢alismasi i¢in Cp2Mg akisinin degistirildigi parametrik calismalarda 200,
300, 400, 500 sccm akis degerlerine karsilik gelen in-situ yansima egrisi sonuglart Sekil
3-74’de gosterilmektedir. Biiylitiilen 6rneklerin yansima egrileri karsilastirildiginda en
disik CpoMg akist olan 200 sccm’de yansima egrisi siddeti diismeyen ve
soniimlenmeyen bir grafik egilimi gosterirken, diger orneklerde yansima siddetinde
diisme gozlemlendi. Cp2Mg akis degeri arttikga yansima siddetindeki diisme egilimi
hem daha erken hem de daha siddetli oldu. Bunun nedeni, p tipi bir malzeme elde

edebilmek icin katkilanilan Mg atomunun, komsu nitrojen atomu iizerinde lokalize
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olmasina ek olarak, kristal orgii icerisinde toplu (Al)Ga-N bag: ile karsilastirildiginda,

Mg ve eksenel N atomlari arasinda olusan bagin %15'lik uzamasiyla stres olusmasidir.

Bu durumda, Mg atomlarinin yapiya girme orani arttik¢a stres artar ve yapt bozulur
(Lyons, 2012).

3
AlGaN Katkllamaul'avlama Termal Tavlama
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Sekil 3-73 Delta Mg katkili AlIGaN yapisinda biiyiitme asamalari ve parametreleri

Sekil 3-74 CpoMg akis1 c¢alismasinda biiyiitiilen pAlGaN yapilarinin in-situ yansima
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Delta katkili pAlGaN yapisi icin Mg akisinin 200 sccm ve 400 sccm’e karsilik gelen
simetrik (002) diizleminin 2theta-omega tarama egrileri Sekil 3-75’de gosterilmektedir.
Ugiincii mertebeye kadar uydu pikleri, her iki delta-katkili numune icin acikga
gorilebilirken, CpaMg akisinin 200 sccmoldugu delta katklili pAlGaN yapisinda uydu
piklerinin siddeti daha yiiksektir. Bu sonug, Mg-delta katkili numunelerde Mg
atomunun yapiya fazla girmesiyle olusan stres ile agiklanabilir. Sekilde, her iki 6rnek
icin AlGaN (0002) pikine yapilan sallant1 egrisi taramasi incelendiginde, diisiik Cp2Mg
akis1 ile yapiya az miktarda giren Mg atomlarinin yapida stres olusturmamasindan
dolayt FWHM degeri goreceli olarak diisiik olurken, yiiksek CpoMg akisinda FWHM
degeri yiiksektir. Ayrica, XRD taramalar1 sonucundan elde edilen bu sonuglarla, yapilan
bu biiyiitmede tekrarli kuantum kuyu (KK)-kuantum bariyer (KB) yapilarinin olustugu
uydu piklerinden anlasilmaktadir. Her iki 6rnegin 2theta-omega tarama sonuglarina fit
yapildiginda, KB bolgesinin kalinligt 15.4 nm ve Al bilesim oran1 yaklasik % 41 ve KK
bolgesinin kalinliginin 1.6 nm olarak belirlenmistir. Bu durum biiyiitme baslangicinda
tasarlanan 16 nm AlGaN tabakasi ve 0.5 nm GaN tabakasindan farkli oldugu ve bu
farkliligin litaretiirede alinan bilgiler dogrultusunda, Mg atomlarinin diifiizyonu disinda

Al ve Ga atomlarmin kendi icerisinde difiiz etmesi ile agiklanabilir. (Chen, 2015)

Cp2Mg Akisi FWHM

1 Cp,Mg Akisi AlGaN 400 scem — 756 arcsec
B 200 sccm 200 sccm — 388 arcsec
- 400 sccm

16.8 17.2 176 18 184

2Theta/Omega (derece)

Siddet (a.u.)

Lol

| : | - | ; | L
33.5 34 34.5 35 35.5 36 36.5

2Theta/Omega (derece)

Sekil 3-75 Mg katkili AlGaN yapilarinda katkilamada kullanilan Cp2Mg kaynaginda

200 ve 400 scem akiglarina karsili gelen simetrik HRXRD tarama sonuglari
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Cp2Mg akisinin optik karakteristik olarak AlGaN yapisindaki etkisini inceleyebilmek
icin fotoliiminesans (PL) ve spektrofotometre Ol¢limleri yiiriitiildi. 200, 300 ve 400
sccm  CpoMg akisina  karsilik  gelen PL  Olgim  sonuglart  Sekil 3-76-a’da
gosterilmektedir. pAlGaN calismasinda Cp2Mg akisinin 500 sccm oldugu durumda PL
piki gozlemlenemedi. Bunun nedeni, akis miktarinin artmasi ile Mg ve Ga(Al) atomlari
farkli atomik c¢apta olduklarindan yapidaki ortalama Mg atomunun konsantrasyonunun
artmast sonucunda stres olusturmasi ve bunun sonucunda yapmin kristal kalitesinin
kotiiye gitmesi ile yapinin optik o6zelliklerinin kotiiye gitmesidir. Ayrica, sonuglardan
goriildiigl iizere yapidaki Mg atomlarinin artmasi ile Mg-H komplekslerinin baglarini
koparmak daha zorlastig1 igin Mg katkisinin artmasi ile PL emisyonun hem kenar bant
pik pozisyonunun degistigi hem de siddetinin giderek azaldigi gozlemlendi. Katkisiz
% 49 Al alasim oranina karsilik gelen AlGaN yapisinin PL emisyonu yaklasik 298
nm’de iken, Cp2Mg akisinin 200, 300 ve 400 sccm oldugu duruma karsilik gelen kenar
bant PL emisyon pik pozisyonlar: sirasi ile 317, 323,5 ve 340 nm oldugu goriilmistiir.
Kenar bant pik pozisyonunda isima dalgaboyunda kaymanin nedeni Mg atomunun
yaptya girme oranmna ek olarak tabaklar arasinda diflizyonlarin varligiyla da
aciklanabilir. Cp2Mg akisinin 200 sccm oldugu durumda yeterince Mg atomlarinin
yapida olmadiginda Mg ile ilgili PL 1simasi neredeyse goriilmezken kenar bant
emisyonuna karsilik gelen dalga boyundaki kaymanin nedeni olarak biiyiitiilen GaN ile
AlGaN tabakalar1 arasindaki i¢ diflizyonlardan kaynaklandig: diistiniilmektedir. Cp2Mg
akist 300 sccm oldugu durumda beklenilen ideal pAlGaN PL emisyonu goriilmektedir.
Ayrica, aktivasyon asamasinda ¢ogunluk Mg-H baglarinin kirildigimin AlGaN ve Mg
atomlarindan kaynakli PL 1simmasinin siddetlerinin neredeyse esit olmasindan
anlasilmaktadir. Son olarak, Cp2Mg akist 400 sccm oldugu durumda Mg-H
komplekslerinin yapida yiiksek olmasi ve yapidaki stresin artmasi ile sadece 340 nm’de

DAP (donor-acceptor pair) gegisleri goriilmektedir. (J. Buckeridge, 2015)

Dort 6rnegin optik iletim spektrumlari ve gecirgenlik dlgilimleri yapilarak 250-1500 nm
dalgaboyu araliginda kaydedildi. Sekil 3-76-b’de gosterildigi gibi, aktif bolgede
olusturulan yaklasgitk 325 nm 1simanin gegirgenligi (T), yansima kaybi1 dikkate
alinmadan bile termal olarak tavlanmis p-AlGaN numunelerinin absorpsiyon kenarmin
tizerindeki dalga boylar1 %80 civarindadir. Bu tiir yiliksek gecirgenlik, DUV
optoelektronik uygulamalar1 igin faydalidir. Fakat Cp.Mg akisina karsilik gelen

gecirgenlik  Olciim  sonucunda % gecirgenlik  siddetinin  diger Ornekler ile
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kiyaslandiginda %35 oraninda daha diisiik oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni Sekil
3-74’de in-situ yansima egrisi incelendiginde Mg atomlarmin olusturdugu stresden
dolay1, diger orneklere kiyasla yansima siddetinin tekrar toparlanmayacak sekilde
diismesi ile yilizeyin kotiye gitmesinden kaynaklt oldugu yorumu yapilabilir.
pAlGaN'nin dogrudan enerji bant araligima (Eg) karsilik gelen 1s18in absorpsiyona
ugradigi noktada PL emisyonuna yapilan yorumlara uygun bir sekilde Cp2Mg akisi

artmasi ile dalgaboyunun arttig1 gozlemlenmektedir.

Cp,Mg Akis! 4 Aktivasyon Sonrasi

200 sccm 100 —
300 sccm
400 sccm

80 —

60 —

Cp,Mg Akisi
200 sccm

a)

60 —

Gegirgenlik (%)

Normalize Siddet
i

0.4 — 40 - i) 300 scem
. 400 sccm
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0.2 — 20 — 4
0
T
300 350 400 b)
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300 330 360 390 420 400 600 . Isoob 1000 1200 1400
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Sekil 3-76 Delta Mg katkili AlGaN ¢alismalarinda Cp,Mg akisina karsilik gelen a) PL,

b) spektrofotometre 6l¢iim sonuglari

Katkili p-AlGaN tabakalarmin desik konsantrasyonunu arttirmak igin yiiriitiilen p
katkilama c¢alismasinda oOncelikle Mg akisinin  degistirilmesi sonucunda desik
konsantrasyonu, 6zdireng ve mobilite {izerindeki etkisi, tavlanmig 6rnekler igin Sekil
3-77°de gosterilmistir. Aktivasyon i¢in drnekler 750 derecede 20 dakika boyunca azot
akis1 altinda tavlandi. Tiim karakterizasyon sonuglarina yapilan yorumlari hall sonucu
ile birlikte desteklendigimizde, Cp.Mg akisinin 200 sccm oldugu durumda Mg
atomlarinin yapiya daha az girmesi ile olusturdugu stres diger drneklere gore daha az
oldugu biiyiitme anindaki yansima egrisi karakteristiginden ve XRD 6l¢iim sonucundan,
ayrica Mg ile ilgili emisyonun neredeyse goriilmemesi ile PL 6lglim sonuglarindan
yorumlandi. AlGaN yapisi igerisinde Mg atomlarinin az oldugu duruma karsilik gelen
tastyic1 konsantrasyonu, mobilite ve resistivity sonuglar1 sirast ile 2,02E+17 cm, 1
cm?/V.s ve 59,76 ohm-cm olarak elde edildi. CpoMg akist 200 sccm’den 300 sccm’ye
cikarildiginda in-situ yansima egrisinde, biiyiitmenin son safhalarinda yansima
siddetinin distiigii gozlemlendi. Bu durumda yapiya giren Mg atomlarin artmasi

nedeniyle bir stresin olustugu yorumu yapilabilir. PL 6l¢lim sonucunda, yapidaki Mg
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atomlarmin artmasi ile net bir sekilde Mg ile ilgili emisyon piki goriilmektedir. Bu
sonuclarla delta katkilama yontemi ile CpoMg akisinin 300 sccm oldugu durumda
yapiya giren Mg orani artmasi ile resistivity iki kat diigerek 25,85 ohm-cm degeri elde
edilirken, tasiyict konsantrasyonu ve mobilite degerleri sirasiyla 2,17E+17 cm?, 2
cm?/V.s sonuglari, CpoMg akismin 300 sccm oldugunda daha iyi bir elektriksel
karakteristik gosterdigini ortaya koymustur. Biiyiitme anindaki Cp,Mg akisinin
arttirtlmasi ile yapidaki Mg atomunun yogunlugu artar ve bunun sonucunda yapidaki
stres artar ve Mg-H baglarinin aktivasyonu zorlasir. Bu nedenle segilen parametrelerde
delta katkilama yonteminde katkilama agsamasinda, Cp.Mg akisinin 400 sccm ve 500

sccm yapildiginda biiyiitiilen pAlGaN yapilariin elektriksel karakteristigi kotliye gider.
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Sekil 3-77 Farkli Cp2Mg akisina karsilik gelen delta katkili p-AlGaN katmanlarinin

tastyict konsantrasyonu, mobilite ve 6zdireng sonuglari

pAlGaN tabakasi i¢in yapilan ilk c¢alismalar sonucunda AlGaN yapisi igerisinde Mg
atomunun miktar1 biiyiitiilen yapinin yapisal, optik ve elektriksel 6zelliklerini oldukca
etkiledigini gostermektedir. Bu nedenle ¢alismanin ikinci asamasinda AlGaN yapisi
icerisinde en uygun Mg atom miktarinin belirlemek adina Cp2Mg akist 200 sccm’de
sabit tutularak delta katkilamada AlGaN, GaN ve tavlama siireleri degistirilmeden

Cp2Mg akais siiresi 48, 60, 72 ve 84 saniye olacak sekilde biiyiitme seti tasarlandi.

Biiyiitiilen yapilarin in-situ yansima egrisi sonuglart Sekil 3-78’de gosterilmektedir. Bir
onceki calismada, delta katkilama yontemi ile AlGaN igerisindeki Mg atomlarinin

miktarinin artmasi ile olusan stres sonucunda yansima egrisi diisme durumu Cp2Mg akis
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siiresinin artmast ile gozlemlendi. Fakat iki ¢alismanin in-situ yansima sonuglari
kiyaslandiginda secilen parametrelerde, Cp2Mg akis degisim miktar1 yapida makro
degisim saglarken, CpoMg akis siiresi mikro degisim gosterdigi in-situ yansima
egrisinin davranigsindan anlasildi. CpoMg yiiksek akis siirelerinde in situ egrilerinde
strese bagli olarak diisen siddeti biiylitme bitiminde baslangic siddetine tekrar
donmektedir. Fakat Cp2Mg akisinin 500 sccm oldugu durumda yansima egrisinin

siddetinde diisme tekrar toparlanamayacak seviyededir.
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Sekil 3-78 Cp.Mg dozaj siiresi ¢alismasinda biiyiitiilen pAlGaN yapilarinin in-Situ

yansima egrileri

Dort ornegin optik dl¢limleri spektrofotometre sistemi kullanilarak yapildi. Bir dnceki
pAlGaN c¢alismasimin aksine termal olarak tavlanmis dort p-AlGaN numunesinin
absorpsiyon kenari tizerindeki dalga boylar1 %80 civarindadir (Sekil 3-79). Bu sonugla
Cp2Mg akis siiresinin segilen parametrelerde Mg atomlarinin optik gecirgenligini
bozacak miktarda yapiya girmedigini, sonu¢ olarak Cp2Mg akis siiresinin segilen
parametrelerde mikro yapida mikro degisime neden oldugu yorumunu desteklemektedir.
Spektrofotometre 6lgiim gegirgenlik Glglim sonucuna absorpsiyon katsayisi a~In(1/T)
varsayarsak p-AlGaN tabakalarinin yasak enerji araligi, ( ahv)?ye Karsi foton enerjisi

(hv) grafigine yapilan fit ile bu ¢alisma i¢in biiyiitiilen pAlGaN tabakalarinin enerji bant
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aralig1 (EQ) hesaplandi. Elde edilen Eg degerleri CpoMg akis siiresi 48, 60, 72, 84
saniye i¢in sirasi ile 4.09, 4.05, 4.04, 3.97 eV olarak hesaplandi. Yasak enerji
araligindaki farklilik AlGaN/GaN yapisi igerisindeki Mg atomlariin olusturdugu

stresden kaynaklanmaktadir.

4 Aktivasyon Sonrasi
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Sekil 3-79 Delta katkili AlGaN orneklerinin  farkli Cp2Mg akis siirelerinde

spektrofotometre 6l¢lim sonuglari

Calismasiin ikinci asamasinda biiyiitiilen yapilarin elektriksel 6zellikleri Hall sistemi
kullanilarak standart Van der Pauw konfigirasyonu ile Mg katkili AlGaN
numunelerinin elektriksel 6zelliklerini degerlendirmek icin yapilmigtir. Paralel
elektriksel iletimin etkisini ortadan kaldirmak i¢in, Ni/Au omik kontaklarin altindaki
bolgeler disinda yaklasik 8 nm kalinliga sahip p-GaN omik kontak tabakasi kaldirildi.
Delta katkilama yontemiyle katkilanan p-AlGaN tabakalarinin Mg akis siiresinin 48, 60,
72 ve 84 saniyeye karsilik gelen desik konsantrasyonu, 6zdireng ve mobilite degerleri,
aktivasyonu N2 akigi altinda 750 °C sicaklikta 20 dakika tavlanarak yapilmig 6rnekler
icin Sekil 3-80°de gosterilmistir. Bir onceki ¢alismada, delta katkilama yonteminde
katkilama kisminda Mg atomlarinin AlGaN yapisina girme oraninin en diisiik oldugu
Cp2Mg akisinin 200 sccm oldugu parametre se¢ildi. Karakterizasyon sonuglarindan
yorumlandig {izere Mg atomlarinin mikro degisim sagladigi parametre olan akig siiresi
48 saniyeden, 60,72 ve 84 saniyeye cikarilarak yiiksek pAlGaN elektriksel 6zelligi i¢in
ideal Mg akis parametresi arandi. Katkilama asamasinda Cp.Mg akis siiresi 48
saniyeden 60 saniyeye ¢ikarildiginda pAlGaN yapisinin elektriksel karakteristiginin
iyiye gittigi Sekil 3-80’de goriilmektedir. Katkilama siiresi 48 saniyeden 72 saniyeye
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cikarildiginda Katkilama asamasindaki parametrik g¢alismalar sonucunda en iyi
elektriksel ozellikler olan tastyici konsantrasyonu, mobilite ve resistivity sonuglari sirast
ile 3,6E+17 cm, 2,55 cm?/V.s ve 20,76 ohm-cm degerleri elde edildi. Cp.Mg akis
siiresi daha da arttirildiginda bir 6nceki ¢alismada oldugu gibi Mg atomlarinin AIGaN
yapisina fazla girmesi ile Mg-H baglarinin aktivasyonun zorlagsmasindan pAlGaN

yapisinin elektriksel 6zelligi kotii sonuglandi.
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Sekil 3-80 Farkli Cp2Mg akis siiresine karsilik gelen delta katkili p-AlGaN

katmanlarinin tastyic1 konsantrasyonu, mobilite ve 6zdireng sonuglari

140



4  SONUC

Bu calismada, MOCVD sistemi ile c-diizlemine sahip Al;O3 alttas tizerine biiyiitiilen
UV-LED yapisint olusturan her bir tabakanin biiyiitme sorunlart ve bu sorunlarin
cozlimleri arastirtlmistir. Ultraviyole bolgede 151k yayan yiiksek verimli cihazlarin
iiretimi icin yiiksek kalitede AlGaN tabakalarinin iiretilmesi temel sartlarin basinda
gelir. Bu tez calismasinda, basalangi¢ olarak yiiksek kalitede AlGaN tabakalar1 i¢in iki
farkli calisma yapilarak ideal tampon tabakasi belirlenmistir. ik asamada, Ermaksan
Optoelektronik Ar&Ge merkezinde parametrik ¢alismalar yapilarak ideal GaN regetesi
aranirken, ikinci ¢aligmada Cumhuriyet Universitesi Nanofotonik Uygulama ve
Arastirma merkezinde yiiriitiilen AIN template caligmalarindan optimize NL-AIN
parametreleri segilerek gergeklestirilmistir. Daha sonra Ermaksan optoelektronik
Ar&Ge merkezinde bulunan CCS-MOCVD sisteminin ayni anda 6 adet 2 inch
biiylitebilme kabiliyetinden yararlanilarak, hem yaklasik 40 nm kalinliga sahip NL-AIN
tabakas1 hem de yaklasik 1500 nm kalinliga sahip GaN buffer tabakalar1 (her iki 6rnekte
alttas olarak safir kullanilmistir) tizerine yaklasik 200 nm kalinliga sahip olacak sekilde
katkisiz AlGaN tabakasi biyiitiilmiistiir. Yapilan karakterizasyonlar sonucunda, safir
alttas iizerine biiyiitiilecek olan UV-LED yapis1 i¢in uygun olan baslangi¢ tabakasinin
NL-AIN olmasina karar verilmistir. Fakat biiyiitme ¢alismalarinin devaminda, reaktoriin
hafiza etkisinin Al(Ga)N tiirlerinin biiyiitiilmesinde kristal kalitesinin olumsuz yonde
etkiledigi belirlenmistir. Hafiza etkisine karsi bir ¢6zliim arastirmasi yapildiginda,
yiiksek sicakliklarda reaktoriin tamamen kusturulmasi en etkili ¢oziim olarak
goriilmistiir. Ancak, kullanilan CCS-MOCVD sisteminin sicaklik limitleri, Al ve
tirevlerinin rektérden kusturulmasi ic¢in gerekli olan termal enerji degerlerini
karsilayamadigindan deneysel ¢alismalar igin iki farkli 6x2” boyutunda SiC-grafit
susceptor ve quartz reaktor ¢eperi (J-liner) segilmistir. Bu setlerden biri safir alttas
tizerine sadece ince NL-AIN biiylitmesi i¢in kullanilirken, diger sette biiyiitiilen NL-
AlN/safir template kullanilarak biiylitmenin geri kalan agsamalar1 gergeklestirilmistir.
Boylece yaklasik 40 nm kalinliga sahip bir kaplamayi reaktorde kusturma olasiligi
artirtlarak, tekrarlanabilir NL-AIN tabakalar1 biyiitiilmesi saglanmig ve bunun
sonucunda yiiksek kristal kaliteye sahip NL-AIN tabakasi i¢in optimize parametreler
belirlenebilmistir. Daha sonra bu calismalarda elde edilen safir/NL-AIN tabakalari
tizerine AlGaN tabakas1 biiylitiilmesi sonucunda, reaktdr parcalarimin ayrilmasinin

dezavantaja donistiigii gortlmistiir. Biyilitme igin bekleyen NL-AIN tabakasinin
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yiizeyinin oksitlenmesiyle devaminda biiyiitiilen AlGaN tabakasinin kristal kalitesi ve
yiizeyini bozulmasi sonucunda NL-AIN tabakasinin biiylitme yapilana kadar yiizeyini
koruyacak ve in-situ termal olarak tamamen kaldirabilecegimiz GaN tabakasi
kaplanmistir. Bu durumun NL-AIN yiizeyinin korumasinin yaninda, kaplanan GaN
tabakasimin termal olarak kusturmasi esnasinda Ga ve N atomlarinin AIN tabakasina
difiz ederek yaklagik 40 nm kalinligina sahip NL-AIN tabakasinin kusur yogunlugunu
azalttigr goriilmistiir. Sonug¢ olarak Ermaksan altyapisinda bulunan CCS-MOCVD
diisiik sicaklik limitleri nedeniyle dezavantaj olarak goriilen 6zellikleri, one siiriilen
0zgiin ¢ozlim Onerileri ile avantaja c¢evrilerek 180 nm kalinligina sahip AlGaN tabakasi
yiiksek kristal kaliteli ve keskin arayiizeye sahip bir sekilde NL-AIN/safir iizerine
biiyiitiilmiistlir. Bu siirecten sonra safir alttas lizerine biiyiitiilen UV-LED yapilarinda
karsilasilan en yaygin problemlerden biri olan yiiksek enjeksiyon verimi igin kalin
biiyiitiilmesi gereken AlGaN tabakalarinda yiiksek orgii uyumsuzlugu ve uyumsuz
termal genlesme katsayilart nedeniyle yapida catlaklarin olusmasidir. Bu durumu
cozebilmek icin bir dizi parametrik calisma ve litaretiir arastirmasi yapilarak kalin
AlGaN yapilarinin minimize stres ile biyitiilebilecegimiz o6zgiin bir model
bulunmustur. Sonug olarak safir/NL-AIN iizerine yaklasik 2um kalinligina sahip yiiksek
kristal Kkaliteli, catlaksiz, ylizey dagilimi miikemmel yakin olan AlGaN yapisi elde
edilmistir (Sekil 4-1).

Daha sonra UV-LED yapisinin diger agamalarindan biri olan ¢oklu kuantum kuyu
calismalar gergeklestirilmistir. Bu asamada, gii¢lii kuantum stark etkisinin varligi kabul
edilip elektron-desik temel durum yogunluklarinin Ortiisme oranini arttiran tasarimlar
yapilip, daha sonra biiylitiilmiistiir. Sonug olarak kuantum kuyu kalinliginin diisiiriilmesi
etkili bir yontem olsada, kuyu kalinliginin diismesi ile elektron ve desiklerin kuyu
icerisinde hapis olma olasiliklarin1 diisiireceginden farkli bir tasarima gidilmistir. Yeni
yapida, Alo2GaogN/delta-GaN/Alo2GaogN toplam 2,5 nm kalinligina sahip kuantum
kuyu tasarimina gidilerek, ¢alismalardaki en iyi optiksel parametreler elde edilmistir.
Son olarak, AlGaN yapilarmin p tipi katkilamalar1 gergeklestirilmistir. Bunun i¢in
litaretiirde kullanilan delta katkilama yontemi secilip katkilama asamasindaki
parametrik caligmalar sonucunda gegirgenligi yiiksek ve tasiyict konsantrasyonu,
mobilite ve resistivity sonuglari sirasi ile 3,6E+17 cm3, 2,55 cm?/V.s ve 20,76 ohm-cm

degerleri elde edilmistir.
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Sekil 4-1 40 nm NL-AIN/safir ylizeyine biiyiitiilen yaklasik 2 pm kalinligina sahip
AlGaN yapsmin a) simetrik ve asimetrik HRXRD 6l¢iim sonucu b) Bu
calismadaki sonuglarin litaretiirde benzer sekilde biiyiitiilen AlGaN yapilari
ile kiyaslanmasi, c¢) kalinligi, d) kenar bant 1simasmin pik dalgaboyunu

2-ing ylizey iizerinde dagilimi

Ulkemizde epitaksiyel ince film biiyiitme sistemlerinin az olmasi ve konunun giicliigii
nedeni ile bu konunun yeterince calisilmamis olmasi, boylesine 6nemli uluslararasi
yiiksek teknolojik gelismelerden iilkemizi uzak birakmaktadir. Belirtilen boslugu
doldurmak umudu ile yapilan bu arastirmanin sonuglari; savunma sanayi, iletisim,
saglik hizmetleri gibi uygulama alanlarinda iilkemizi ¢ok onemli teknolojik ¢iktilara
gotlirebilme potansiyeline sahiptir. Ayrica {iniversite-sanayi isbirligi kurularak elde
edilen temel c¢iktilarin sanayiye aktarilmasiyla iilkemizde bu tiir teknolojik
uygulamalarin arastirilmasinin 6tesine gec¢ip tretilme imkani yaratilacaktir. Sonug
olarak bu calismalardan edinilen tecriibeler ile Cumhuriyet Universitesi Nanofotonik
uygulama ve arastirmasinda yliriitiilen bu tez ¢alismasinda elde edilen deneysel ¢iktilar
iniversite-sanayi isgbirligi kurularak, bu tiir ileri teknolojiye sahip optoelektronik

aygitlar1 iiretimi saglanacaktir.
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