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Recenzja pracy doktorskiej mgr. inz. Katarzyny Bielak
zatytulowanej:
»Badanie niejednorodnosci epitaksjalnych struktur
polprzewodnikéw wieloskladnikowych”
wykonanej w dyscyplinie naukowej

automatyka, elektronika, elektrotechnika i technologie kosmiczne

Praca doktorska mgr. inz. Katarzyny Bielak wykonana zostala na Politechnice Wroctawskiej
(PWr) na Wydziale Elektroniki, Fotoniki i Mikrosysteméw. Promotorem rozprawy jest
Profesor dr hab. inz. Marek Tlaczala, a promotorem pomocniczym dr hab. inz. Damian

Pucicki, prof. PWr.
Wstep

Rozprawa  doktorska dotyczy oryginalnego zadania opracowania procedury
wyznaczania skladu procentowego tréj- i cztero-sktadnikowych struktur potprzewodnikowych
wykonywanych metodami MOVPE i (jedna struktura) MBE. Podstawowym narzedziem
badawezym doktorantki byta wysoko-rozdzielcza dyfrakcja XRD (HRXRD). Pomiary te byty
uzupetniane dodatkowymi badaniami, czesciowo wykonywanymi przez wspotpracujace z

doktorantkg osoby.

Czytajgc prace doktorska, i podane na koniec doktoratu informacje o dorobku
naukowym, jestem pod duzym wrazeniem osiggnieé naukowych autorki rozprawy.
Doktorantka jest wspdtautorka az 15 publikacji naukowych, oraz byl wykonawczynig 9

grantow i projektow badawczych. Jest to znaczacy dorobek naukowy.
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Cele rozprawy

Na stronie § rozprawy autorka przedstawia motywacje i cele pracy. Opisujgc stawiane
zadania autorka podkreéla (cytuje) ,Mimo intensywnych prac badawczych, zaréwno
eksperymentalnych jak i teoretycznych, procesy zachodzace podczas (wytwarzania?)
polprzewodnikowych stopéw substytucyjnych III-V technikg MOVPE, oraz ich wzajemne
zaleznosci nie zostaly w pelni poznane i opisane”. Nalezy tu doda¢ takze technologi¢ MBE,
bo w pracy zawarte sa takze badania jednej struktury czterosktadnikowej wykonanej ta
metoda (GaAsNSb). Powyzsza uwaga dotyczy skomplikowanych wieloskladnikowych

struktur wytwarzanych w celu zastosowan na przyktad w urzadzeniach optoelektronicznych.

Podstawowym celem rozprawy byla (cytuj¢ za doktorantkg) ,identyfikacja
niejednorodnosci powstajacych w potprzewodnikowych strukturach epitaksjalnych oraz
opracowanie metodyki charakteryzacji strukturalnej wieloskladnikowych —zwigzkow
metastabilnych osadzanych technika MOVPE, przy zastosowaniu nowoczesnych metod
pomiarowych”. Zastosowane metody pomiarowe (wspierajace pomiary HRXRD) opisane sa
w rozdziale czwartym rozprawy. Brakuje tam opisu spektroskopii AFM — metody uzytej w

doktoracie.

Juz na tym etapie recenzji zaznaczam, Ze opracowana przez doktorantke
procedura okreslania skladu stopéw jest oryginalna i potwierdza jej wysoka wiedze
dotyczaca  skomplikowanych  struktur  pélprzewodnikowych. Czytajac  prace
zastanawialem si¢ czy rzeczywiscie nie ma innych metod badawczych weryfikujgcych sktad
procentowy struktur wieloskladnikowych. Wydaje mi sig, ze takg informacje mozna otrzymac
z pomiaréw EDX sprzezonych z mikroskopia TEM lub SEM. Moze warto zrobi¢ takie
badania dla jednej ze struktur badanych przez doktorantkg w celu weryfikacji opracowane]

procedury.
Konstrukeja pracy doktorskiej

Praca jest poprzedzona krotkim streszczeniem i spisem symboli. Zasadnicza czgs¢
pracy to 9 rozdziatdow — 1. Wstep, 2. Motywacja i cel pracy, 3. Pélprzewodniki
wicloskladnikowe i metody ich krystalizacji, 4. Metody i narzgdzia badawcze, 5. Badanie

wlasdciwosci  polprzewodnikéw trojskladnikowych - GaAsN, 6. Badanie wiasciwosci
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potprzewodnikow tréjsktadnikowych - InGaAs, 7. Badanie wihasciwosci pédlprzewodnikow
czteroskladnikowych z grupy rozcienczonych azotkow, 8. Heterostruktury InGaAsN/GaAs z
niejednorodnymi studniami kwantowymi, 9. Podsumowanie. Na koncu rozprawy podana jest
obszerna bibliografia i jako zalgczniki informacje o dorobku naukowym autora rozprawy.
Struktura pracy omowiona jest na stronie 12 rozprawy. Ponizej omawiam zawarto$é
rozdzialow 3-9 zawierajagcych wyniki rozprawy, jak i opis stosowanej metody analizy skladu i

stosowanych technik pomiarowych.

Rozdziat trzeci zawiera podstawe teoretyczna prowadzonych analiz sktadu zwigzkéw
wielosktadnikowych. Wprowadzony jest takze model BAC zaproponowany oryginalnie przez
profesora W. Walukiewicza z wspolpracownikami. Autorka omawia takze krétko podstawy
dwoch  technik  epitaksjalnych ~ wykorzystanych  do  wytwarzania  badanych
wielosktadnikowych struktur potprzewodnikowych.

Rozdzial czwarty poswiecony jest opisowi stosowanych metod badawczych. Mam
drobna uwage do opisu wysokorozdzielczej dyfrakcji rentgenowskiej. Autorka wymienia
prawo Bragga z roku 1913. Prawidlowo powinno to by¢ prawo Braggéw, bo autorami tego
prawa byl ojciec i syn Braggowie. Obaj dostali za te badania nagrode Nobla, a Bragg syn byt
jednym z najmlodszych laureatow tej prestizowej nagrody. Jest to bardzo czesty blad
wystepujacy w wielu zZrodtach, w tym na przyklad w wikipedii — tytul opracowania ,,Prawo
Bragga™, cho¢ w tescie o tym prawie podana jest informacja, ze autorami prawa z roku 2013

byli obaj Braggowie — ojciec i syn.

Kluczowe wyniki przedstawione sg w rozdziatach 5 — 8. Autorka analizuje wyniki dla
GaAsN (rozdzial pigty), InGaAs (rozdziat szésty), InGaAsN (rozdziat siddmy), GaAsNSb
(takze rozdzial siodmy) oraz dla uktadu heterostruktur InGaAsN/GaAs (InGaAsN/InGaAs) ze
studniami kwantowymi (rozdzial 6smy). Kazdy z tych rozdziatlow zakonczony jest
podsumowaniem najwazniejszych wynikéw, co znaczaco ulatwia czytanie pracy.

Najwazniejsze wyniki zaprezentowane w tych rozdziatach podsumowane s ponizej

Zawartos¢ rozdzialu dziewiatego troche mnie zaskoczyla. W tym rozdziale oméwione
sa wyniki prac (doktoratow) innych 0séb z zaznaczeniem, ze prowadzone badania pozytywnie
zweryfikowaly opracowana przez doktorantke procedure wyznaczania skladu stopéw. W

moim odczuciu praca nie stracilaby na warto$ci gdyby ten rozdziat byl usuniety.
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Prace konczy krotkie podsumowanie uzyskanych wynikow — wnioski koncowe.

Podsumowanie najwazniejszych wynikoéw rozprawy

Ponizej wymieniam kilkanascie najwazniejszych osiagnig¢ doktorantki:

a)

b)

d)

2)

Doktorantka Opracowala oryginalng metodyke okreslania sktadu struktur
wielosktadnikowych. Autorka doktoratu wykazata, ze niezbedne jest wsparcie analizy
strukturalnej (HRXRD) przez inne techniki pomiarowe, czy to mikroskopowe czy
spektroskopowe.

Dla struktury GaAsN na podtozu GaAs otrzymanej technikg AP-MOVPE wykazano
obecnos¢ nieintencjonalnej warstwy XGaAsX o parametrze sieci wigkszym od
analizowanej warstwy GaAsN. Grubos$¢ dodatkowej warstwy ustalono na poziomie
13 nm. (rozdziat 5) Lepsze odwzorowanie wyniku pomiaru uzyskano uwzgledniajgc w
symulacji utworzenie warstwy XGaAsX przy powierzchni struktury. (rozdziat 5)
Wyjasniono mechanizm powstawania nieintencjonalnej warstwy

przypowierzchniowej w strukturze GaAsN/GaAs - W wypadku badanych warstw
GaAsN prowadzono studzenie wykonanej warstwy w atmosferze AsHs, co skutkuje
wyparciem z sieci czgsci atomow azotu przez atomy arsenu. (rozdziatl 5)
Zaobserwowano Sladowe ilosci In w warstwach GaAsN . Poniewaz wigzania N-In sg
preferowane w stosunku do wigzan N-Ga, dlatego, mimo sladowej zawartosci indu,
wiazania N-In dominujg nad N-Ga w badaniach XPS. (rozdzial 5)

Wykazano, ze zadna z zastosowanych metod optycznych nie daje informacji o
sktadzie stopow GaAsN ktory zgadza si¢ ze skladem wyznaczonym z badan
dyfrakcyjnych XRD. (rozdzial 5)

Dla InGaAs wykazano, ze zawartos¢ indu wyznaczona z udziatu sygnatu indu w
sumarycznym sygnale pierwiastkow grupy III koresponduje z zawartoscig indu
wyznaczong metodag HRXRD. (rozdziatl 6)

Odwrotna sytuacje zaobserwowano na podstawie analizy wynikéw pomiardw
optycznych. Teoretyczna zawarto$¢ indu odpowiadajaca zmierzonej wartosci przerwy
energetycznej jest wigksza od wyznaczonej na podstawie pomiaréw dyfrakcyjnych.
Powodem tej rozbieznosci wynikow jest obserwowana tendencja do gromadzenia si¢

indu na powierzchni, co skutkuje gradientem skladu i wigkszg jego zawartoscig w
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ostatnich osadzonych monowarstwach. W pomiarach dyfrakcyjnych otrzymuje sie
usredniony obraz struktury, dlatego tak cienkie podwarstwy o innym wymiarze
komorki elementarnej nie wplywaja w wyrazny sposob na ksztatt krzywej
dyfrakeyjnej, ale wptywaja na wyniki badan optycznych. (rozdziat 6)

h) Stwierdzono, ze zjawisko gromadzenia si¢ atoméw indu na powierzchni warstwy
podczas procesu wzrostu wystepuje niezaleznie od techniki epitaksjalnej. (rozdziat 6)

i) Potwierdzono niejednorodnos¢ warstwy InGaAs przeprowadzajac dodatkowe badania
dla heterostruktury InGaAs/InP o zwigkszonej zawartosci In. (rozdziat 6). Te wyniki
stanowily wazny punkt wyjscia do identyfikacji niejednorodnosci w ztozonej
strukturze czterosktadnikowego materialu InGaAsN — odpowiednie wyniki
przedstawiono w rozdziale 7.

J)  Wyznaczono skiad pierwiastkowy heterostruktur InGaAsN/GaAs i wykazano
niejednorodnosé rozktadu indu w tych hetero strukturach. Badania te wsparto
badaniami dla struktur GaAsNSb. Otrzymano oczekiwany wzrost poziomu
wbudowania si¢ azotu w sie¢ krystaliczng. Przy analizie wynikow optycznych
zastosowano model BAC w wersji dla pasma przewodnictwa i jego analog dla pasma
walencyjnego. Badane heterostruktury GaAsNSb/GaAs byly otrzymane technika
epitaksji z wigzek molekularnych (MBE), z uzyciem plazmy azotowej jako Zrédta
aktywnego azotu. (rozdziat 7)

k) Wykazano stosowalnos$¢ opracowane;j procedury dla heterostruktury InGaAsN/GaAs z
niejednorodnymi studniami kwantowymi. Analiza wynikow pomiarow
wysokorozdzielczej dyfrakeji rentgenowskiej wykazata, ze nawet w cienkich
warstwach InGaAsN (kilkanascie nanometrow), osadzanych metodg AP-MOVPE,
moze wystgpi¢ gradient sktadu. Ten wniosek poparto wynikami badan TEM i SIMS.
(rozdziat 7)

Sa to wazne obserwacje do$wiadczalne. Jestem pod wrazeniem wiedzy autorki
rozprawy na temat podjetych zadan jak i oméwionych powyzej wynikéw rozprawy. Uwazam,
ze praca zawiera wiele waznych i oryginalnych wynikéw, w szczegdlnosei spetniania (w

moim odczuciu z duzym nadmiarem!) ponizsze warunki formalne:

L, Rozprawa doktorska prezentuje ogélna wiedze teoretyczng kandydata w
dyscyplinie albo dyscyplinach oraz umiejetnosé samodzielnego prowadzenia

pracy naukowej.



2 Przedmiotem rozprawy doktorskiej jest oryginalne rozwiazanie problemu
naukowego albo oryginalne rozwigzanie w zakresie zastosowania wynik6w

wlasnych badan naukowych w sferze gospodarczej lub spofecznej.

Uwagi krytyczne

Biorac pod uwage rozmiar rozprawy to musz¢ zaznaczy¢, ze jest ona napisana

starannie. 1lo$¢ usterek jest mata, cho¢ z obowiazku recenzenta wymieniam kilka:

a) dwukrotnie (patrz tekst na stronie 76 i 78) pojawia si¢ tekst ,,Btad! Nie mozna znalez¢
zrodta odwotania”.

b) rysunki maja podpisy w jezyku polskim, ale w innych miejscach w jezyku angielskim

¢) rozjechalo si¢ wstawienie rysunku 6.4

d) cze$é z rysunkow jest za mata i s3 w tym przypadku trudno czytelne
Jak na rozmiar doktoratu tych usterek jest mato.

Podsumowanie recenzji

Podsumowujac, uwazam ze uzyskane w rozprawie wyniki sa bardzo wartoSciowe.
Stwierdzam wiec, ze praca doktorska mgr. inz. Katarzyny Bielak spelnia (z duzym
nadmiarem) wszystkiec wymagania formalne stawiane pracom doktorskim w
odpowiednich ustawach i rozporzadzeniach. Whioskuje dopuszezenie doktorantki do

dalszych etapéw postepowania.



