212170

CESKOSLOVENSKA P 0 ‘ A |
sociaLIeTICNA PIS VYNALEZU
REPUBLIKA ‘ ’ an ®
(19) . ra w r l)
| K AUTORSKEMU OSVEDCENI :
R ' (51) Int. €13
(22) PrihldSeno 24 09 80 G 01 N 31700
(21) (PV 6446-80) o
(40) Zverejn&no 29 05 81
URAD PRO VYNALEZY | (;5) Vyddno 15 02 84
A OBJEVY
(75) : .
Autor vyndlezu HRUBY ARNOST ing. CSc., 3TEPANEK BEDRICH ing. CSc., PRAHA

(64) Zpusob leptani krystald galliumarsenidu pro zjisténi hustoty dislokaci

Vynélez se tyké zplisobm lepténi krys-
tald galliumersenidu pro zjiBt&n{ husto-
ty dislokaci, kdy krystaly byly pFedem
opracovény broudenim &i lapovénim a po-
vrch leptén na lesk. Dosud pouZivend
leptadla meji bud dlouhou dobu pisobeni,
nebo jsou to létky jedovaté a agresivni.

Tyto nevyhody odstrenuje zpisob lep-
tént krystald galliumersenidu pro zJisté-
n{ dislokaci podle vynélezu, jehoZ pod-
statou je, Ze na krystal galliumarsenidu
se pisobi po dobu 30 el 60 sekund pFi
teplot® 20 a% 30 "C leptadlem, obsahuj{i-
cim 10 d{10 koncentrovené kyseliny fluoro-
vodikové, 10 df{ld ledové kyseliny octové,
{1 d{1 1% vodného roztoku dusi¥nenu st¥i-
brného a 1 8% 5 d{l4 glycerinu, popfipe-
a% glykolu, nade¥ se opldchne vodou a ¥is-
tym etenolem a cely postup se dva af tri-
krdét opskuje.

Lepténi krystald pro zjisténd dislo-
kaci umoZnuje stanovit kvelitu krystald,
co se ty%e dokonalosti krystalu, kterd
je velmi dileZitd pro polovodiSovou tech-
niku e optiku.
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Vyndlez ze tykd zpisobu lepténi krysteld galliuneraenidn pro. zjiitlni hustoty dislo-
kaci, kdo krystaly byly predem opracovény brou!onim ¥i lapovénim a ddle povrch lepién na
lesk.

Lepténi krystald pro zji¥tdni hustoty dislokac{ umofriuje stanovit kvalitu krystaly,
co se tyle dokonalosti krystelu, kterd je vclice dﬁleiité pro polovodi¥ovou techniku &
optiku.

Existuje celd rada pouiitelnych 1eptgd§1 a8 leptacich postupd, %o¥ je jediny zpisob,
Jak zviditelnit dislokace. Av3ak dosud poufivené roztoky maji ¥adu nevyhod.

PouZivajil se roztoky o slofeni HNO3 + H,0 (H. A. Schell: Z. Metallk, 48 /1957/158)
s dobou lepténi 15 ninut, ddle roztok H202 + HF + H20 (J. L. Richerds: J. Appl. Phys. 31
/1960/ :600), kde doba pisobeni je cce 45 minut. Nevyhodou jsou predevifm dlouhé doby lepté-
ni.

Dédle je znémo pouZitf silnd tdkavych ldtek jako HC1 (R. K. Willerdson, H. L. Goering:
Preparation of III-V Compounds, Vol. I, New York, Reinhold Publ, Cer /1962/) nebo jedove-
tyeh létek jako CrO (M. S. Abrshams, C. J. Buiocchi: J. Appl. Phys 36 /1965/ 2855) nebo
bromu (L. Kossi, D, L. Rodet J. Elch. Soc. 122 /1975/ 1676), nebo siln& agresovnich jako
Jje roztavenj hydroxid draselny (J. G. Grehmeier, C. B. Watson: Phys. St. Solidi 32 /1969/
K 13). PouZit{ t¥chto leptadel vyZaduje viak zna®nd sloZitéd bezpelnostini opstfent, kterd
préci zt&%ujl a mnohdy negetivné ovlivauji presnost vysledkd.

Tyto nevyhody odstranuje zpisob lepténi krystald galliumarsenidu pro zJiSt&n{ husto-
ty dislokaci po ptodchozim ~opracovéni krystalﬂ braméenim a leptﬁnim na lesk podle tohoto
vynélezu.

Podstatou vyndlezu je pracovni- postup, podle kterého se na krystal gelliumarsenidu
pisobi po dobu 30 a% 60 sekund p*i teplotd 20 aZ 30 S¢ leptedlem sloZenym z 10 4113 55
8% 65 % hmot. kyseliny dusi¥né, 10 dfld 28 a¥ 40 % hmotn. kyseliny fluorovodikové, 10 af-~
14 90 8% 100 % hmotn. ledové kyseliny octové, 1 dflu ! % hmotn. vodného roztoku dusi¥nanu
st¥fbrného a 1 a¥ 5 d{14 glycerinu nebo glykolu, nalef se krystisl oplédchne vodou a &istym
etanolem a cely} postup se dva a¥ t#ikrdt opakuje.

Vfhodou tohoto leptadla pro zji¥t¥ni dislokaci u krystald gelliumersenidu je skuted-
nost, %e neobsahuje 1dtky siln& t&kavé, jedovaté a agresivni, leptaci ¥asy jsou velice
krdtké, takie cely postup trvé zhruba 3 e 6 minut. Pou¥ité létky jsou levné a snadno do-
stupné.

Krystal galliumersenidu se pred lepténim pro zdiéténi dislokeci obrousi jemnym karbo-
rundovym préskem za mokra, potom se oleptd na lesk. Po ddkledném omyti lesklého povrchu
a opléchnuti ve vod& se vlioZii do predem pFfipraveného leptadla pro zji3t&ni hustoty dislo-
kaci o sloZeni podle vyndlezu. :

Lepténi se'provédi roztokem o {oploté coa 20 8% 30 °C. Vzorek krystalu gelliumerseni-
du se v leptadle ponechd 30 a¥ 60 sekund. Potom se vyjme a dikladn¥ opléchne v prbudici
vodé 8 destilovemé vodd a nekonec ve vysoce ¥istém 96% etanolu. Oleptené plocha se zkon-
troluje na metalografickém mikroskopu p¥i zv&t¥eni 200 a¥ 500krdt, kde se pozoruje tver
a polet leptoviych dislokesnich ddlkd. Lepteci postup se je3t& opakuje jednou aZ dvakrét
a¥ jsou leptové dilky dostatedn® vyvinuty a daldim lepténim Ji% neprlbyveji. Po ka¥dém
lepténi se vidy plocha kontroluje ns meialografickém mikroskopu pfi zvétXeni 200 aZ 500krét.

Nésledujic{ pfiklady slouZi pouze k objasnéni podstaty pifedmdtu vynélegzu, aniZ by jej
Jekymkoliv zpisobem omezovaly. '
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‘Priklad 1 ' ‘

Dokonele obroudeny & na lesk oloptany krystal galliumarsenidu byl vioZen do leptadla
pro zji¥téni dislokeci o sloZeni: -

10 dil8 kyseliny dusilné koncontrovnné 65% L

10 d{18 kyseliny fluorovodikové koncentrovené 40% .
10 df1d kyseliny octové ledové koncentrovend 100%

1 411 vodného roztoku dusifnenu st¥fbrnsho 1%

17 411 glycerinu,

Teplota leptedla byla 26 °C. Vzorek krystalu galliumersenidu byl v roztoku ponechédn
45 gekund, potom byl ddkladn# opldchnut v proudici vodé a destilovené vodé e nakonec
v &istém 96% etenolu. Po oschnuti byl kontrolovén na metalogrefickém mikroskopu pfi zv&t-
geni 400krét. Na plode byly patrné dob¥e vyvinuté leptové dilky. Krystal byl opét leptén
ve vyke uvedeném leptadle a pii stejné teplot® 45 sekund, opléchnut ve vod® a v destilove-
né vodd a nakonec v.etenolu. Po uschnut{ ploSky byl opdt pozorovén pod mikroskopem. Polet
a tvar leptovych dilkl se jiZ nezm2nil a bylo mo¥né snedno zjistit pofet dislokaci.

P¥iklaad 2
Dokonele obrouXeny a na lesk oleptany krystal galliumarsenidu byl vloZen do leptadla
pro zji%téni dislokeci o sloZeni:

10 di14 kyseliny dusi&né koncentrovend 65%

10 afld kyseliny fluorovodikové koncentrovené 40%
-10 4118 kyseliny octové ledové koncentrované 100%
1 d{1 vodného roztoku dusifnenu st¥ibrného 1%

4 afly glykolu. '

Teplote leptadle byla 24 %, Vzorek krystelu byl'v roztoku ponechén 55 sekund, potom
byl ddkladnd opléchnut pod proudici vodou a v destilovené vodd a ddle ve vysoce Eistém
96% etanolu. Po oschnuti byl zkontrolovén na metalografickém mikroskopu pFi zvétéen
400krét. Na plode byly patrné leptové ddlky. Krystel byl op¥t leptén ve vySe uvedendn lep-
tadle pri stejné teplotd 55 sekund, opldchnut ve voddé a v destilovené vodd a nakonec v eta-
nolu. Po oschnutf byl opdt prohlédnut pod mikroskopem. Polet i tver 4illd se zm¥nil, proto
bylo lepténi znovu opakovéno, tentokrét po dobu pouze 40 sekund. Po omyt{ a uschnuti byle
provedena dalif kontrola ne metalografickém mikroskopu, kde bylo zji¥t¥no, %e se poZet
a tvaer leptovych alilkd ji% nezm&nil a bylo moZné-stenovit polet dislokac{.

Zplisob podle vyndlezu je moZno vyuiit ve vdech 1aborstofich! kde se pfipravuje krysta-
licky gslliumersenid. ’

Tfmto zpisobem se provédi kontrola zékladniho materidlu pro vyrobu polovodidovych
galliumarsenidovych’prvkﬁ a optickjch galliumersenidovych soudstek.

PREDMET VINALEZU

Zpisob lepténi krystald. gslliumarsonidu pro zjistén{ hustoty dislokecf po pfedchozim
opracovéni krystald broudenim a lepténim na lesk, vyznadujic{ se tim, %e se na krystal
galliumersenidu plsobi po dobu 30 a% 60 sekund pFi teploté 20 a% 30 °C leptadlem sloZerym
¢ 10 df1d 55 a% 65 % hmotn. kyseliny dusi¥né, .10’ a11§ 28" e% 40 % hmotn. kyseliny fluorove-
dikové, 10 dfl% 90 e% 100 % hmotn. ledové kyseliny-octoyé, 1 dild 1 % hmotn. vo6dného rogz-
toku dusi¥nenu stifbrného & 1 a% 5 dild glycerinu nebo glykolu, naleZ se opléchne vodou

a gistym etenoclem a cely postup se dvekréi af tPFikrst opskuje.

Severografia, .n,.p.. zévod 7, Most +
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