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МЕТОДЫ ПОЛУЧЕНИЯ СТРУКТУРНО-СОВЕРШЕННОЙ ПОВЕРХНОСТИ 

АРСЕНИДА ИНДИЯ 
 

Исследовались способы получения гладкой поверхности подложек InAs(111)A. Пластины обрабатывались в 
различных травильных средах с последующим вакуумным отжигом с использованием потока индия и без него. 
После удаления окисного слоя проводилось наращивание слоя InAs методом молекулярно-лучевой эпитаксии. На 
каждом этапе морфология поверхности контролировалась методом атомно-силовой микроскопии. Показано, что 
обработка в растворе HCl в изопропиловом спирте при последующем термическом отжиге позволяет получить 
более гладкую поверхность. Использование индия в процессе отжига усиливает этот эффект. Были определены 
режимы термодесорбции окисла с поверхности InAs(111)A в вакууме и в потоке индия, а также определен харак-
тер изменения шероховатости поверхности с увеличением толщины выращенного эпитаксиального слоя. 

Ключевые слова: морфология поверхности, InAs, химическая обработка, вакуумный отжиг, эпитаксиальный рост. 
 
 

Введение 
 

При разработке технологии создания 
МДП-структур на полупроводниках типа 
АIIIВV основное внимание уделяется форми-
рованию границы раздела полупроводник-
диэлектрик. Это относится и к технологии 
изготовления приборов на основе МДП-
структур на InAs. Электрофизические пара-
метры границы раздела определяются сте-
пенью совершенства исходной поверхности 
полупроводниковой подложки, которое в 
значительной степени задается способом ее 
обработки перед осаждением диэлектрика. 
Традиционно подложка подвергается хими-
ческой обработке с использованием различ-
ных травителей, а также растворов, обычно 
кислот, для удаления собственных окислов. 
Но получить гладкую на атомарном уровне 
поверхность InAs(111)А химическими ме-
тодами достаточно сложно. Поэтому поиск 
новых составов для проведения процесса 
химической обработки InAs(111)А является 
актуальной задачей. Известно, что атомар-
но-гладкие слои различных полупроводни-
ковых соединений могут быть получены с 
помощью молекулярно-лучевой эпитаксии 
(МЛЭ). Предварительным условием нанесе-
ния выравнивающего эпитаксиального слоя 

является термическое удаление окислов с 
поверхности подложки. Этот процесс требу-
ет оптимизации, так как приводит к ухуд-
шению морфологии поверхности и, как 
следствие, к увеличению толщины эпитак-
сиального слоя, необходимого для ее вы-
глаживания.  

Целью данной работы являлось исследо-
вание различных способов получения глад-
кой поверхности подложек InAs (111)A, 
включающих химическую обработку, ваку-
умный отжиг и наращивание выравниваю-
щих слоев методом МЛЭ.  

 
Эксперимент 

 
В работе исследовалась морфология по-

верхности сильнолегированных подложек 
n++ (1018 cм –3) InAs с ориентацией (111)A. 
Использовалось три варианта химической 
обработки. В первом случае образцы обра-
батывали только в щелочном растворе мо-
ноэтаноламина (МЭА) с концентрированной 
перекисью водорода в соотношении 1 : 1  
в течение двух минут при комнатной темпе-
ратуре, промывали водой и сушили на цен-
трифуге. Во втором случае образцы после 
обработки в МЭА с Н2О2 травили при ком-
натной температуре две минуты в кислот-
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ном травителе, состоящем из равных объем-
ных частей концентрированных плавиковой, 
азотной, серной и уксусной кислот. Скорость 
травления составляла ~ 4,5 мкм/мин при ком-
натной температуре. После травления об-
разцы промывали водой и сушили на цен-
трифуге. При третьем варианте образцы 
после обработки в МЭА с Н2О2 выдержива-
ли при комнатной температуре две минуты 
в насыщенном растворе HCl в изопропило-
вом спирте (ИПС) с последующей промыв-
кой в нескольких порциях ИПС и сушкой в 
его парах [1]. Все образцы предварительно 
обезжиривали в толуоле. Перед загрузкой 
пластины хранились на воздухе. 

Исследование влияния режимов термо-
десорбции окисного слоя и наращивания 
эпитаксиального слоя InAs на морфологию 
поверхности проводилось на одной подлож-
ке (диаметром 35 мм), разделенной на  
4 части и прошедшей одинаковую химиче-
скую обработку по одному из трех вариан-
тов. После химической обработки морфоло-
гия поверхности исследовалась методом 
атомно-силовой микроскопии (АСМ) на од-
ном из образцов. Далее все образцы поме-
щались в установку МЛЭ. Первый образец 
отжигался в вакууме, со второго окисел 
удалялся нагревом с использованием потока 
индия. Поверхность третьего образца после 
удаления окисла без потока индия заращи-
валась слоем InAs толщиной 2,5 нм. На по-
верхности четвертого образца выращивался 
слой InAs такой же толщины после удале-
ния окисла в потоке индия. Образцы с  
удаленными окисными слоями и с выра-
щенными эпитаксиальными слоями извле-
кались на атмосферу для проведения АСМ 
исследований. 

Эксперименты по отжигу пластин и на-
ращиванию слоев InAs проводились в уста-
новке МЛЭ «Штат». Температура подложки 
измерялась с помощью термопары, распо-
ложенной вблизи подложки, но не имеющей 
с ней непосредственного контакта. Истин-
ное значение температуры подложки опре-
делялось с помощью процедуры калибровки 
показаний термопары по методике, описан-
ной в [2]. Плотность потоков индия и 
мышьяка контролировалась по показаниям 
ионизационного вакуумметра, датчик кото-
рого при измерении помещался на позицию 
подложки [3]. Поток индия создавался эф-
фузионной ячейкой, поток мышьяка – вен-
тильным источником с зоной крекинга. 

Структурное состояние поверхности под-
ложки контролировалось in situ методом 
дифракции быстрых электронов на отраже-
ние (ДБЭО). 

После перемещения подложки из загру-
зочной камеры на манипулятор нагревателя 
ростовой камеры проводился контроль со-
стояния поверхности методом ДБЭО. После 
всех химических обработок на картине ди-
фракции от поверхности подложек можно 
было наблюдать следующие особенности ди-
фракционной картины: тяжи основных реф-
лексов, зеркальный рефлекс и Кикучи-линии. 
По виду этих особенностей и их интенсивно-
сти можно судить о толщине начального 
окисного слоя и гладкости рельефа поверхно-
сти. Наличие окисного слоя проявлялось в 
наблюдении повышенного диффузного фона 
на картине ДБЭО, интенсивность которого 
была тем выше, чем толще был окисел. 

Окисный слой с поверхности подложки 
удалялся путем термодесорбции. Нагрев 
осуществлялся со скоростью 20 °С/мин при 
постоянном контроле состояния поверхно-
сти методом ДБЭО. 

Использовались две различные процеду-
ры удаления окисла: с напылением слоя ин-
дия на поверхность окисла и без напыления. 
При удалении окисла с использованием по-
тока индия подложка нагревалась в вакууме 
до температуры Т1 . При этой температуре 
подложка отжигалась в потоке индия с 
плотностью 8,2 · 1013 ат./см2с до момента 
появления на картине ДБЭО сверхструкту-
ры (2 × 2). Появление сверхструктуры сви-
детельствовало об окончании термодесорб-
ции окисного слоя. После этого поток In 
закрывался, открывался поток As2 плотно-
стью 4 · 1015 ат./см2с, и подложка нагрева-
лась до температуры Т2. При достижении 
данной температуры нагрев выключался, и 
подложка остывала в потоке мышьяка. За 
время очистки поверхности от окислов на 
нее поступал элементный индий в количест-
ве, эквивалентном 6 монослоям. В случае 
удаления окисного слоя без напыления ин-
дия подложка нагревалась в вакууме до 
температуры Т1, после этого на поверхность 
подложки подавался поток мышьяка плот-
ностью 4 · 1015 ат./см2с и дальнейший нагрев 
до температуры Т2, при которой происходи-
ло удаление окисного слоя и появлялась 
сверхструктура (2 × 2), проходил в потоке 
мышьяка.  
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В случае обработки подложек в МЭА с 
перекисью водорода и 4-компонентном  
травителе температура Т1 = 330 °С и 
Т2 = 370 °С. После обработки в растворе 
HCl + ИПС аналогичная процедура удале-
ния окисного слоя происходила при мень-
ших температурах нагрева (Т1 = 250 °С,  
а Т2 = 330 °С). Для соблюдения одинаковых 
условий отжига подложки, обработанные в 
растворе HCl + ИПС, после удаления окис-
ного слоя нагревались в потоке мышьяка до 
температуры 370 °С, и только после этого 
выключался нагрев.  

Наращивание эпитаксиальных слоев InAs 
проводилось при температуре 330 °С при 
плотности потока индия 8,2 · 1013 ат./см2с и 
плотности потока мышьяка 4 · 1015 ат./см2с. 
Выращивались слои толщиной 2,5 и 5 нм. 
 

Результаты и обсуждение 
 

После использованных нами химических 
обработок поверхности всех подложек 
InAs(111)A оставались зеркально-гладкими. 
На дифракционных картинах от поверхности 
отсутствовали особенности, характерные 
для дифракции на просвет, что свидетельст-
вует о достаточной гладкости поверхности. 
Это подтвердилось и результатами АСМ 
исследований. АСМ изображения поверхно-
стей после всех химических обработок име-
ли сходный характер. На рис. 1 приведено 
изображение поверхности InAs(111)А раз-
мером 3 × 3 мкм2 после травления в 4-ком-
понентом травителе. Средняя шерохова-
тость рельефа составляет 0,24 нм. 

После обработки в растворе МЭА + H2O2 
и 4-компонентном травителе окисные слои 
на поверхности InAs(111), по данным 
ДБЭО, были приблизительно одинаковой 
толщины, но значительно толще, чем в слу-
чае обработки в растворе HCl + ИПС. После 
этих обработок атомарно-чистая поверх-
ность с реконструкцией (2 × 2) (рис. 2, в) 
получалась при температуре 330 °С при ис-
пользовании потока индия и при 370 °С без 
его использования. 

Анализ картин дифракции от поверхно-
стей InAs(111)A позволяет заключить, что 
после обработки в растворе HCl + ИПС и 
хранения в течение нескольких часов образ-
ца на атмосфере на поверхности образуется 
более тонкий окисный слой. После этой об-
работки атомарно-чистая поверхность с  ре- 

 

 
 

Рис. 1. АСМ изображение поверхности 
InAs(111)A после обработки  
в 4-компонентном травителе 

 
 

конструкцией (2 × 2) получалась при темпе-
ратуре 250 °С при использовании потока 
индия и при 330 °С при отжиге в вакууме. 
Эти результаты согласуются с данными ра-
боты [4], в которой было показано, что по-
сле обработки поверхности InAs в растворе 
HCl + ИПС в инертной атмосфере азота на 
поверхности формируется два монослоя 
мышьяка и  последующий вакуумный низ-
котемпературный отжиг приводит к атомар-
но-чистой поверхности с реконструкцией 
(2 × 2) при Т ≈ 300 °С. В данной работе об-
работку поверхности в растворе HCl + ИПС 
проводили на воздухе, и подложка около  
6 ч находилась в контакте с атмосферой пе-
ред загрузкой в вакуумную камеру. По дан-
ным [4], низкая температура получения 
атомарно-чистой поверхности InAs после 
такой обработки обусловлена пассивирую-
щим слоем аморфного мышьяка, удаление 
которого в процессе  вакуумного отжига 
происходит при более низкой температуре. 
Полученные нами результаты показывают, 
что этот слой препятствует также окисле-
нию поверхности на воздухе – в первую 
очередь, образованию окиси индия, в под-
тверждении выводов работы [4].  

В работе [5] использовалось нанесение 
слоя галлия на поверхность подложки GaAs 
при термодесорбции окисного слоя. Такой 
прием снижает температуру очистки по-
верхности с 580–620 до 450 °С и приводит к 
более гладкой морфологии. Галлий вступает 
в реакцию с Ga2O3 с образованием легколе-
тучего окисла Ga2O: 

 
Ga2O3 + 4Ga = 3Ga2O↑. 
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В отсутствие избытка галлия необходимый 
для разложения Ga2O3 галлий берется с по-
верхности кристалла GaAs согласно реакции 

Ga2O3 + 4GaAs = 3Ga2O↑+2As2↑. 
Это приводит к образованию на поверхно-
сти GaAs ямок глубиной до 12 нм с концен-
трацией порядка 109 см–2. В нашем случае 
изменение характеристик процесса очистки 
поверхности InAs при напылении на нее ин-
дия имеет ту же причину. Нелетучий и терми-
чески стабильный окисел In2O3 разлагается в 
присутствии индия с образованием летучего 
окисла In2O. Улучшение морфологии поверх-
ности при термодесорбции окисла с исполь-
зованием потока индия подтверждается и 
данными АСМ. На рис. 3 а, б приведены 
АСМ изображения поверхности InAs(111)А 
размером 3 × 3 мкм2 после химической обра-
ботки в смеси МЭА с H2O2 и удалении окис-
ного слоя без потока (а) и в потоке (б) индия. 
Средняя шероховатость поверхности в первом 
случае равна 0,3 нм, во втором - 0,22 нм. 

Температура термодесорбции окисла с 
поверхности GaAs увеличивается при уве-

личении толщины окисного слоя с 580 до 
630 °С [6]. Толщина окисного слоя может 
меняться как при изменении режима химиче-
ской подготовки подложек, так и при дли-
тельном хранении их на атмосфере [7]. Эти 
изменения могут быть отнесены и к подлож-
кам InAs, что следует учитывать при проведе-
нии с ними технологических операций.  

На рис. 4 приведены АСМ изображения 
поверхности InAs(111)A после обработки в 
НСl + ИПС, удалении окисного слоя и на-
ращивании слоя InAs толщиной 2,5 нм (а) и 
5 нм (б). Наращивание эпитаксиальных сло-
ев InAs толщиной 2,5 нм незначительно 
улучшало морфологию поверхности подло-
жек. Дальнейшее улучшение происходило 
при увеличении толщины наращиваемого 
слоя до 5 нм, о чем свидетельствуют упоря-
доченные террасы, наблюдаемые на рис. 4, б. 
Таким образом, для существенного улучше-
ния гладкости поверхности InAs(111)A по-
сле удаления окисных слоев необходимо 
наращивать гомоэпитаксиальные слои тол-
щиной 5 нм и более. 

 
 

 
а б в 

 
Рис. 2. Картины ДБЭО от поверхности InAs(111)A: а - с окисным слоем, Ts = 100 °C; б - с модификацией  

окисного слоя при Ts = 330 °C; в – без окисного слоя, Ts = 370 °C 
 
 

  
а б 

 
Рис. 3. АСМ изображение поверхности InAs(111)A после обработки в МЭА + H2O2 и удаления окисла  

без потока индия (а) и с использованием потока индия (б) 
 
 



¬‡ÎË¯Â‚‡ Õ. ¿. Ë ‰р. ÃÂÚÓ‰˚ ÔÓÎÛ˜ÂÌËˇ ÒÚрÛÍÚÛрÌÓ-ÒÓ‚Âр¯ÂÌÌÓÈ ÔÓ‚ÂрıÌÓÒÚË InAs 7

 

  
а б 

 
Рис. 4. АСМ изображение поверхности InAs(111)A после обработки в HCl+ИПС, удаления окисла с использова-

нием индия и наращивания InAs толщиной 2,5нм (а) и 5 нм (б) 
 
 
 
В процессе нагрева в вакууме подложек 

InAs(111)A, прошедших обработку в рас-
творе МЭА + Н2О2 и 4-компонентном тра-
вителе, наблюдался процесс кристаллизации 
окисного слоя. 

На рис. 2 приведены фотографии картин 
дифракции от поверхности подложки 
InAs(111)A, обработанной в растворе 
МЭА + Н2О2, на разных этапах вакуумного 
отжига. Видно, что при температуре под-
ложки Ts = 330 °С на картине ДБЭО в ази-
муте <110> появляются дополнительные 
рефлексы (см. рис. 2, б). Стрелками на ри-
сунке обозначены рефлексы, соответствую-
щие объемной решетке InAs. Температура 
появления сверхструктуры (330 °С) хорошо 
воспроизводится от образца к образцу и не 
зависит от способа химической обработки 
подложки. Это может свидетельствовать о 
том, что при температуре 330 °С в окисном 
слое происходит фазовый переход, в резуль-
тате которого образуется кристаллическая 
модификация окисла, структура которого 
ориентирована подложкой. Дополнительные 
рефлексы на картине ДБЭО относятся к 
этой фазе. Температура модификации окис-
ного слоя может быть использована в каче-
стве реперной точки при определении тем-
пературы подложек InAs. После обработки 
подложек InAs(111)A в растворе HCl + ИПС 
кристаллизации окисного слоя в процессе 
нагрева не наблюдалось. Это также говорит 
о том, что после такой обработки образую-
щийся на поверхности элементный мышьяк 
препятствует окислению поверхности на 
воздухе с образованием нелетучего окисла 
индия In2O3. 

Заключение 
 
Методами АСМ и ДБЭО проведено  

исследование морфологии поверхности  
подложек InAs(111)A после различных хи-
мических обработок, вакуумного отжига и 
наращивания гомоэтитаксиальных слоев 
методом МЛЭ. Из использованных в работе 
химических обработок более гладкая по-
верхность получена после обработки в рас-
творе HCl в изопропиловом спирте. Показа-
но, что после проведения такой обработки и 
хранения образца на воздухе окисный слой 
на поверхности подложек InAs(111)A отсут-
ствует или толщина его незначительна. Спо-
соб химической обработки оказывает влия-
ние на процесс удаления окисного слоя в 
процессе вакуумного отжига. После фи-
нишной обработки подложек InAs в раство-
ре HCl в изопропиловом спирте атомарно-
чистая поверхность с реконструкцией 
(2 × 2) получается при наиболее низкой 
температуре: 250 °С при использовании по-
тока индия и 330 °С при отжиге в вакууме. 
Вакуумный отжиг подложек после всех хи-
мических обработок с целью удаления 
окисного слоя ухудшает морфологию по-
верхности. Если же во время отжига на под-
ложку поступает элементный индий в коли-
честве, эквивалентном 6 монослоям, то 
гладкость исходной поверхности после уда-
ления окисла не нарушается и температура 
очистки снижается. Заращивание подготов-
ленной таким способом поверхности эпи-
таксиальным слоем толщиной 5 нм приво-
дит к формированию атомарно-гладкой 
поверхности с рядами эквидистантно распо-
ложенных моноатомных ступеней. Обнару-
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жено, что в процессе нагрева в вакууме под-
ложек InAs при температуре 330 °С проис-
ходит кристаллизация аморфного окисного 
слоя, характеризующаяся появлением до-
полнительных рефлексов на картине ДБЭО. 
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The Techniques of InAs Structure-Ordered Surface Preparation 
 
The physical parameters of various electronics devices are depended on the properties of semiconductor interface, in 

particular, surface morphology. The aim of our research was to investigate a influence of chemical treatment and a vac-
uum annealing of substrates with and without indium flux on the morphology of InAs (111)A surface. The growth of InAs 
layers by molecular-beam epitaxy was conducted after oxide layer desorption. The morphology of the surface was in-
spected by the atomic force microscopy method at each stage. It was shown that only the treatment of InAs (111)A surface 
by HCl in isopropyl alcohol solution allows to obtain smoother surface after thermal annealing in compare with other 
etches. The using of indium flux during the oxide deleting increases this effect. The oxide thermal desorption modes from 
InAs (111)A surface in vacuum and in indium flux are defined. The character of surface roughness change with increase 
of epitaxy layer thickness is determined.  

Keywords: surface morphology, InAs, chemical treatment, vacuum annealing, epitaxial growth. 
 


