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Recenzja pracy doktorskiej mgr. inz. Tomasza Waéjtowicza

"Structural stability of gallium nitride doped with rare earths by ior implantation”

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska poswigcona jest badaniu defektdw strukturalnych
powstalych w krysztatach azotku galu pod wplywem implantacji jonami Tm, Eu, Er. Gléwng
tez3 pracy jest stwierdzenie, ze przykrycie powierzchni implantowanego krysztatu 10 nm
epitaksjalng warstwg azotky glinu zasadniczo poprawia gladkos¢ tej powierzchni, zmniejsza
ilo§¢ defektow strukturalnych spowodowanych implantacja oraz ogranicza zjawisko rozpadu
GaN w po6zniejszym procesie wygrzewania, Gléwng czes$¢ pracy Doktorant wykonal w ramach
europejskiego  projektu  RENiBEL (Rare earth doped nitrides for multicolor  bright
electroluminescence) w zespole, ktérym kierowat dr Pierre Ruterana 7 Uniwersytetu w Caen,
Zadaniem Doktoranta bylo zbadanie metodami transmisyjnej mikroskopii elektronowej realne;
struktury krystalicznej warstw azotku galu implantowanych jonami Tm, Eu i Er o réznych
energiach i dawkach przed i po pbiniejszej obrébee termicznej. Zadanie to starowito integralng
czgsé projektu i bylo samodzielnie zrealizowane przez Doktoranta, a zaterr w publikacjach
powiazanych z rozprawa doktorska badania TEM s3 udzialem wlasnym Doktoranta. Jest to 15
artykuléw w czasopismach z listy filadelfijskiej (w 6 Doktorant Jest pierwszym autorem) oraz 5
doniesiert konferencyjnych (W 4 Doktorant jest pierwszym autorem).

Praca sklada si¢ z siedmiu rozdziatow, streszczenia oraz spisu literatury. Pierwsze trzy rozdziaty
poswigcone sg gltéwnie przeglgdowi stanu wiedzy o whasnoéciach objetosciowych krysztalow
azotku galu, procesom osadzania warstw epitaksjalnych metodami MOCVD oraz MBE na

roznych podltozach, ze szczegblnym zwrdceniem uwagi na podloza szafirowe o orientacji
<00.1>.

Rozdzial 4 zawiera informacje o zasadach obrazowania TEM za pomocg  Kkontrastu
dyfrakeyinego oraz fazowego oraz sposobu wykonywania preparatow metoda przekrojow
poprzecznych. Trzy ostanie podrozdzialy rozdziaty 4 poswigcone sg wyzaaczaniy sktadu
pierwiastkowego metoda spektroskopii promieniowania rentgenowskiego z dyspersja energii i

dlugosci fali, skaningowej mikroskopii elektronowej oraz badaniom za pomoca jondw
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rozproszonych wstecznie. W tej czedei pracy brakuje zwrécenia uwagi na sposéb orientacji sieci
krystalicznej probki wzgledem wiazki elektronowej w przypadku uwidaczniania defektéw
strukturalnych metodg kontrastu dyfrakeyjnego. Wiaze sie to z brakiem okreslenia warunkéw
uzyskania obrazéw w jasnym polu oraz obrazéw w ciemnym polu kilkakrotnie przedstawianych
W nastgpnym piatym rozdziale. Nie jest jasno napisane, czy stosowano warunek dwuwiazkowy,
czy tez moze zmieniano wylacznie polozenie przestony obiektywowej przy niezmienionej
orientacji probki. Jest to wazna informacja dla interpretacji zrédla kontrastu dyfrakeyjnego.
Druga krytyczna uwaga dotyczy ostatniego podrozdziatu 4.3 dotyczacego widm energii jonéw
rozproszonych wstecznie. Nie podano jak powigza¢ energie silnie rozpraszanych wstecznie
jonéw z odlegloscig (w nanometrach) od powierzchni prébki. Uniemozliwia to poréwnanie
polozenia maksiméw intensywnosci rozpraszania wstecznego podanego w numerach kanaléw z
odlegloscia w nanometrach od powierzchni probki wyznaczang na obrazach TEM. Wyjatek
stanowig Fig. 5.3 b, Fig.5.13 i Fig.5.16, gdzie podana Jest odlegtos¢ w angstremach, pozostate
wykresy np. Fig. 5.12 na osi rzgdnych podaja numery kanaléw w porzadku rosngcym (od lewej
do prawej), a wtedy odleglo$¢ od powierzchni probki nalezy liczy¢ w odwrotnym kierunku (od
prawej do lewej).

Rozdzial 5 prezentuje uporzadkowane w logiczny sposob wyniki badait TEM. W podrozdziale
5.2.3 opisane sg prébki implantowane w temperaturze pokojowej jonami Tm o energii 150 keV i
réznych dawkach od 3*10' do 7.6%10' jon/em®. Przykladowo, dla probek. implantowanych
dawkami 3*10" oraz 1,2¥10" jon/em? przedstawiono na Fig 5,4 i Fig, 5.5, obraz w jasnym polu
oraz obraz w ciemnym polu dla wiazki odbitej od ptaszczyzn {00.2} oraz obraz dla wiazki
odbitej od rodziny ptaszczyzn {11.0}. W przypadku prébki implantowanej doza 3*10™ jon/em?
stwierdzono, ze defekty implantacyjne siegaja na glgbokos¢ 100 nm. (str. 63 drugi wiersz od
dolu) jest to arbitralna warto$¢ uzyskana na podstawie obrazu w jasnym polu i obrazu w
ciemnym polu wykonanym dla wigzki odbitej od rodziny plaszezyzn {00.2}. Na obrazie w
ciemnym polu wykonanym dla wiazki {11.0}widaé, ze defekty siegaja na mniejsza glebokosé.
Cennym spostrzezeniem jest, ze rézna grubo$¢ obszaru zdefektowanego na obrazach w ciemnym
polu dla wiazek {00.2} oraz {11.0} wynika z réznych typow defektow strukturalnych. Doktorant
wymienia trzy typy i ilustruje ich wystepowanie na wysokorozdzielezych obrzzach | klasyfikuje

je jako I, I oraz E znane z literatury jako wewngtrzne i zewnetizne bledy utozznia.

Dla tej prébki implantowanej dawka 3*10™ nie stwierdzono powstania przypowierzchniowej
warstwy amorficznej. Takq warstwe, o grubosci 25 nm, stwierdzono dla probki implantowanej

czterokrotnie wieksza dawka 1,2*10"° jon/em® . Obrazy w jasnym i ciemnyct. polach pokazane
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na Fig. 5.5 wygladajg podobnie jak poprzednie, z czego wyciggnigto wniosek, ze glebokosé
penetracji jonéw Tm jest podobna dla obu dawek. Nasuwa si¢ pytanie czy w tym stwierdzeniu

uwzgledniono grubosé warstwy amorficznej?

Zastosowanie wysokorozdzielcze; transmisyjnej mikroskopii elektronowej pozwolito stwierdzic,
ze amorficzna, przypowierzchniowa warstwa, widoczna na obrazach w jasnym i ciemnych
polach jest w rzeczywistoéci zlozona z kilkunanometrowych nanokrystalitéwv oraz obszaréw

amorficznych.

Kolejny podrozdzial 5.2.4 dotyczy wplywu zwigkszenia z 150 do 300 kev energii
implantowanych jonéw Tm. Podobnie jak w podrozdziale 5.2.3 pokazano obrazy w ciemnym i

jasnym polu oraz obrazy wysokorozdzieleze. Stwierdzono wzrost grubosei  warstwy

amorficznej/manokrystalicznej ze wzrostem energii implantowanych jonéw,

Podrozdziat 5.2.5 dotyczy implantacji jonami Tm o energii 150 keV (blad edycyjny w
pierwszym wierszu str. 79) probki ogrzanej do temperatury 500°C. W tym wypadku nie
stwierdzono powstawania przypowierzchniowej warstwy amorficznej/anokrystalicznej nawet
dla dawki 2,8%10' | ale stwierdzono zwigkszanie chropowatosci powierzchni i powstawanie

pustych obszarow.

Podrozdzial 5.3 przedstawia zmiany strukturalne wynikle z wygrzewania implantowanych
probek. Stwierdzono wystepowanie pustych obszaréw zwigzanych z rozpadem GaN w warstwie
przypowierzchniowej. Mozna przypuszezaé, ze rozpad GaN moze prowadzié¢ do innej niz
stechiometryczna koncentracji atoméw galu i azotu. Czy byly podjgte préby wykonania analizy
skladu pierwiastkowego te] warstwy metoda EDX opisanej w podrozdziale 4.1.7? Czy bylo
mozliwe dokonanie analizy geometrii obrazéw wysokorozdzielezych w celu potwierdzenia

wurcytowej struktury krystalicznej GaN nanoziaren?

Podrozdzial 5.4 jest kluczowym podrozdzialem rozprawy, bo udowadnia, ze naniesienie cienkiej
10 nm epitaksjalnej warstwy azotku glinu na implantowana powierzchnig pozytvwnie wplywa na
jakos¢ struktury krystalicznej warstwy. Przedstawione obrazy elektronomikros Kopwe dowodza,
ze warstwa azotku glinu  przeciwdziala powstaniu przypowierzchniowej  warstwy
amorficzno/nanokrystalicznej oraz zapobiega procesowi rozpadu GaN podczas pozniejszego

wygrzewania.

Whioski zawarte w podrozdziale 5.5 sa dobrze udokumentowane we wcezesniejszych
podrozdziatach i $wiadcza o wnikliwej analizie materialu doswiadczalnego dokonanej przez
Doktoranta.

3/4



Rozdzial 6 jest przegladem wynikéw badan foto i katodoluminescencji uzyskznych w wyniku
realizacji projektu RENIBEI, ktérego uczestnikiem byt Doktorant. Podane informacje wraz z
odnosnikami literaturowymi $wiadcza o szerokiej wiedzy Doktoranta wykraczajacej poza
strukturalne badania metodami TEM. Whioskiem z tego podrozdziatu jest. ze wydajnosc
katodoluminescencji jest odwrotnie proporcjonalna do gestodci bledéw utozen'a, ktéra z kolei

maleje wraz z temperaturg wygrzewania.

Rozdzial 7 to podsumowanie i wnioski, przedstawione juz we wezesniejszych podrozdziatach,
potwierdzajace teze rozprawy o pozytywnym wplywie warstwy azotku glinu na jakos¢ struktury

1 wasnosei optyczne azotku galu implantowanego ziemiami rzadkimi.

Za jedvny mankament rozprawy uwazam brak jasnego powiazania pomigdzy wynikami badan
strukturalnych TEM a widmami RBS, W szczegolnoscei ciekawym elementem rozprawy moglaby
by¢ préba wyjasnienia odmiennosei widma dla probki przykrytej warstwy azotku glinu
implantowanej europem oraz wygrzanej w temperaturze 1000°C pokazanego na Fig. 5.30 z

innymi widmami np. Fig. 5.27 czy Fig. 5.20.

Wielka zaletg rozprawy doktorskiej jest bogata, liczaca 138 pozycji literatura, Odzwierciedla
to gleboka wiedze Doktoranta w zakresie materiatéw opartych na azotky galu
implantowanego jonami ziem rzadkich w celu uzyskania wydajnych zréde! $wiatla w

zakresie widzialnym.

Uwazam, ze recenzowana praca spelnia w pelni ustawowe warunki stawiane pracom doktorskim

i wnioskuje o dopuszezenie mgr. inz. Tomasza Wéjtowicza do dalszego etapu

przewodu doktorskiego.
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