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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Karoliny Moszak zatytulowanej:
”Epitaksja i charakteryzacja struktur polprzewodnikowych AlGaN z wysoka

zawartoscig glinu”

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Karoliny Moszak zostata ztozona
w Instytucie Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych im. Wiodzimierza Trzebiatowskiego
Polskiej Akademii Nauk we Wroctawiu a wszystkie heterostruktury omawiane w pracy zostaty
wytworzone w Laboratorium Materiatow Poétprzewodnikowych Polskiego Osrodka Rozwoju
Technologii (PORT) w Sieci Badawczej Lukasiewicz. Jej promotorem jest prof. dr hab. Detlef
Hommel, a promotorem pomocniczym dr Edyta Piskorska-Hommel.

Tematyka rozprawy dotyczy bardzo aktualnych zainteresowan s$rodowisk naukowych
zwigzanych z badaniami materiatéw azotkow grupy Il1, takich jak GaN, AIN, InN i ich stopow.
Materiaty te posiadajg szeroka przerwe energetyczna potozona w niebieskim i nadfioletowym
obszarze spektralnym. Opracowanie diody laserowej na bazie tych materiatéw uhonorowanej
Nagroda Nobla w roku 2014 dla trzech uczonych japonskich: Hiroshi Amano, Isamu Akasaki
i Shuji Nakamura, zapoczatkowato niezwykle intensywne badania azotkéw zaréwno pod
wzgledem ich podstawowych wlasnosci fizycznych jak i aplikacji, gtéwnie jako wydajnych
zrédet promieniowania niebieskiego i nadfioletowego.

Grupy badawcze z Polskiego Osrodka Rozwoju Technologii (PORT) w Sieci Badawczej
Lukasiewicz od dawna wiaczyly si¢ w badania tych zwigzkéow. Badania nad epitaksja i
charakteryzacja struktur poiprzewodnikowych AlGai.xN z wysoka zawartoscig glinu
przeprowadzone przez doktorantke wpisuja si¢ znakomicie w kontynuacje i rozszerzenie tych
badan. Doktorantka uzywa dwdéch zapiséw stopow AlxGaixN, gdzie x oznacza zawartosé
molowa Al, a 1-x oznacza warto$¢ molowa Ga. Przy opisie rysunkéw uzywana jest notacja
AliGaixN z dokfadnym podaniem zawartosci molowej Al i Ga, natomiast w tytule pracy i w
tekscie uzywana jest notacja AlGaN. Notacja AlGaN moze stwarza¢ wrazenie, ze nie jest to
stop ale, ze jest to material o doktadnym sktadzie stechiometrycznym. Wskazane bytoby

zaznaczenie na poczatku pracy, ze w dalszej czgsci pracy bedzie uzywany skrétowy zapis



AlGaN, ktéry jednakze oznacza zawsze stop AlxGaj.xN. Poniewaz w rozprawie doktorskiej
uzywany jest zapis AlGaN bedg go uzywat w dalszej czgsci recenz;ji.

Wyniki przedstawione prze doktorantk¢ w rozprawie doktorskiej zostaty czgsciowo
opublikowane w 4 artykutach, z ktérych 3 maja wysoki wspétczynnik wptywu (ang. impact
factor — IF): Materials Science in Semiconductor Processing (2021), Nanotechnology (2021),
Journal of Applied Physics (2019) i Acta Physica Polonica (2019). W trzech pracach
doktorantka jest pierwszym autorem a w jednej trzecim. Poza tymi pracami doktorantka jest
wspotautorem w 4 innych artykutach.

Rozprawa doktorska mgr inz. Karoliny Moszak sktada si¢ z szesciu rozdziatow, si6dmego
rozdziatu podsumowania i liczy sto jedenascie stron, tagcznie z bibliografia.

Na poczgtku rozprawy doktorantka opisata swoj wkiad w wyniki prezentowane w
rozprawie. Gtéwnym celem pracy doktorantki, przedstawionym w rozprawie doktorskiej, byto
wytworzenie i optymalizacja heterostruktur GaN/AlGaN/AIN z duza zawartoscig glinu w
warstwie AlGaN. Badania doktorantki byty prowadzone pod katem ich dalszego zastosowania
w budowie urzadzen elektronicznych nowej generacji, a w szczegdlnosci diod laserowych
emitujgcych $wiatto w dalekim ultrafiolecie. W dalszej czesci rozprawy doktorantka
konsekwentnie pisata jakie badania wykonata samodzielnie, jakie we wspdtpracy z innymi
naukowcami a jakie zostaty wykonane przez innych naukowcow a postuzyty doktorantce do
analizy wiasnosci fizycznych wytworzonych przez nig heterostruktur. Doktorantka
oswiadczyta, ze uczestniczyta w analizie wynikow wszystkich badan przedstawionych w pracy.
W catej pracy doktorantka prezentujac dane, ktore zostaty opublikowane w artykutach, ktorych
jest wspétautorem jak i w artykutach innych autoréw poczynita odpowiednie odsylacze do
literatury.

Doktorantka przedstawifa dilugg liste¢ symboli i skrotow uzywanych w pracy. Chociaz
symbole te opisywane sg dodatkowo w dalszej czesci pracy to takie przedstawienie ma duze
zalety bo symboli tych jest duzo i tatwo do nich siggnag¢ podczas czytania pracy. Niestety
niektore oznaczenia sa nieprecyzyjne a nawet btedne. Rozszczepienie polem krystalicznym, A
oznaczony jest btednie jako pole krystaliczne, a rozszczepienie spin-orbita, As, 0znaczony jest
btednie jako pasmo odszczepione. Masy efektywne elektronu mierzone wzdtuz i prostopadle
do wyréznionej osi ¢, my; i mi oznaczone s3 jako jedna masa efektywna elektronu. A-dolina
oznacza punkt w przestrzeni Brillouina a nie minimum pasma przewodnictwa. Minimum pasma
przewodnictwa jest potozone w tym punkcie. M-L oznacza kierunek w strefie Brillouina a nie

minimum wystgpujace w pasmie przewodnictwa. Opisy prostych wzoréw chemicznych, takich



jak: KOH, NaOH czy MgO mogtyby by¢ pominiete gdyz jest to wiedza na poziomie
elementarnym.

We wstepie, ktory jest oznaczony jako pierwszy rozdziat pracy doktorantka zawarta ogélne
informacje na temat badanych materialéw i krétko opisata cel swoich badan.

W rozdziale 2 opisane sa krétko azotki grupy 111 pod katem badan doktorantki. Doktorantka
przedstawita ich strukture krystaliczng i pasmowa jak rowniez opisata wystepujace w nich
podstawowe defekty strukturalne. Opisata rowniez metodg technologiczna, ktérych uzyta do
wytwarzania heterostruktur, tj. metode epitaksji z fazy gazowej przy uzyciu zwigzkow
metaloorganicznych (ang. Metalorganic Vapor Phase Epitaxy — MOVPE). Przedstawita tez i
krotko opisata dziatanie systemu aparaturowego firmy Aixtron (model CCS3x2FT), na ktorym
zostaly wytwarzone a nast¢pnie badane w innych eksperymentach struktury AlGaN. Niestety
w rozdziale tym jak i w pozostatych rozdziatach przytaczane wzory nie sa ponumerowane, co
jest ogolnie przyjeta praktyka zarowno w podrecznikach, artykutach naukowych jak i pracach
doktorskich, przez co nie mozna sig¢ do tych wzoréw odwota¢ w nastepujacych po nim tekscie.

W rozdziale 3 doktorantka opisat krotko sposoby otrzymywania diod na bazie struktur
zwigzkdw mieszanych AlGaN emitujacych w zakresie ultrafioletu ze szczegdlnym
uwzglednieniem diod emitujagcych w dalekim nadfiolecie. Opisata tez problemy z jakimi
zmagano si¢ we wczesniejszych pracach przy wytwarzaniu tych diod a w szczegdlnosci z
otrzymaniem diod o wysokiej wydajnosci emisji w dalekim nadfiolecie. We wczesniejszych
pracach uzyskiwano niska sprawnoscia zewngtrzng takich diod (ang. External Quantum
Efficiency — EQE), np. dla dla diod emitujacych przy dtugosci fali A~ 280 nm EQE osiagata
maksymalnie tylko 4-8 %. Nazwanie tego rozdziatu ,,Stan literaturowy” wydaje si¢ niezbyt
wlasciwe. Wydaje sig, ze lepszym bytoby odniesienie si¢ w tytule do diod AlGaN emitujacych
w nadfiolecie.

W rozdziale 4 zostaty przedstawione cele pracy. Gléwnym celem pracy doktorskiej
doktorantki, ktory jest doktoratem wdrozeniowym, byla optymalizacja warunkéw wzrostu
heterostruktur zawierajacych warstwy tréjsktadnikowy stopéw AlxGaixN z duza zawartoscig
Al

W rozdziale 5 doktorantka przedstawila metody badan podstawowych wiasnosci
fizycznych heterostruktur AlGaN/GaN, ktére uzywata w swojej pracy doktorskiej. Opisata
metode identyfikacji defektéw strukturalnych w wyniku selektywnego trawienia mokrego.
Pokazata w jaki sposéb mierzac odbicie od wzrastanej warstwy w trakcie wzrostu mozna z
analizy tego widma wyznaczy¢ grubos¢ warstwy. Niestety w opisie warunkéw dla wystapienia
maksymalnego i minimalnego wspoéiczynnika odbicia: 2nd=m\ i 2nd=(m+1/2)A wkrad} si¢
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drobny ale istotny biad. Wystepujaca w nich liczba m jest po prostu liczba naturalng a nie jak
btednie podano liczba parzysta. Nastepnie doktorantka opisata metode dyfrakeji
promieniowania rentgenowskiego (ang. X-Ray Diffraction — XRD) stosowang w pracy do
pomiaru statych sieciowych i jakosci otrzymanych warstw. Opisata tez metod¢ badania
morfologii powierzchni otrzymanych struktur metodg mikroskopii sit atomowych (ang. Atomic
Force Microscopy — AFM). Wytwarzane w pracy struktury byty réwniez badane pod katem ich
sktadu metodami spektroskopii fotoelektronéw (ang. X-Ray Photoelectron Spectroscopy),
ktore rowniez zostaty pokroétce opisane. Doktorantka opisata rowniez metody badania struktur
w transmisyjnym mikroskopie elektronowym, w tym w trybie skaningowo-transmisyjnym
(ang. Scaning Transmission Electron Mikroscopy — STEM). Przedstawita rowniez metod¢
badan jakosci wytworzonych przez siebie struktur w pomiarach widm fotoluminescencji. Opis
ten jest do$¢ nieprecyzyjny i pojawiajg si¢ w nim sformufowania, ktére uzywa sie¢ czasami w
jezyku potocznym, ale nie powinny by¢ uzywane w tekstach, np. zamiast uzytego w tekscie
sformutowania: FElektron z pasma walencyjnego przeskakuje do pasma przewodnictwa
poprawniejsze byto by np. sformutowanie: Pochlaniajgc kwant energii promieniowania
elektromagnetycznego elekivon jest wzbudzany z pasma walencyjnego do pasma
przewodnictwa. Rozdziat dotyczacy opisu metod eksperymentalnych uzywanych do badan
wilasnosci fizycznych otrzymanych przez doktorantke struktur konczy krotki opis badania
przewodnosci cieplnej struktur tzw. metoda 3w. Rozdziat ten mégtby by¢ rozbudowany.

Rozdziat 6 jest najwazniejszym rozdziatem pracy. Doktorantka przedstawita w nim wyniki
SWojej pracy, zawierajacymi zarowno otrzymanie réznych struktur AIGaN/GaN jak i zbadanie
ich wlasnosci fizycznych. Rozdziat ten jest podzielony na siedem podrozdziatdw, zwigzanych
z kolejnymi etapami otrzymywania i badan struktur GaN i AlGaN/GaN.

W podrozdziale 6.1 doktorantka przedstawita wyniki wzrostu warstw GaN. Przedstawita
kolejne etapy wzrostu warstw GaN metodg MOVPE i zbadat wtasnosci wychodowanych przez
siebie warstw w pomiarach AFM i XRD. Doktorantka pokazata, ze jako$¢ krystaliczna
otrzymanych przez nig warstw byta bardzo dobra, co stwierdzita na podstawie szerokosci
potéwkowej piku dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego, ktorego wartos¢ miescita sie w
ogolnie przyjetych granicach dla jego wartosci dla prébek, ktore w literaturze okreslane sg jako
dostatecznie dobre do zastosowan.

W podrozdziale 6.2 doktorantka zbadata wptyw podtoza i rodzaju bufora AIN na jakos¢
strukturalng naniesionej na niego warstwy AlGaN. Wytworzyta bufory wzrastane w dwdch
temperaturach: 1250 °C i 1100 °C, ktére nazywata buforami wzrastanymi w temperaturze
wysokiej (HT_AIN) i niskiej (LT_AIN). Przy wzroscie bufora w wyzszej temperaturze uzyto
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metody statego przeptywu amoniaku a przy wzroscie bufora w nizszej temperaturze uzyto
metody modulowanego przeptywu amoniaku. Na tak otrzymane bufory doktorantka naktadata
nastepnie warstwg AlGaN o wysokiej zawartosci Al. Na podstawie analizy badan jakosci
krystalicznych zaréwno bufora AIN jak i warstwy AlGaN doktorantka stwierdzita, ze
jakkolwiek bufor wychodowany w wyzszej temperaturze miat lepsza jakos¢ krystaliczng to z
kolei warstwy AlGaN miaty lepsza jakos¢ krystaliczng przy osadzaniu ich na buforze
niskotemperaturowym AIN i dlatego tez zastosowata niskotemperaturowa metod¢ wzrostu
buforow AIN do dalszych badan, ktéra jest dodatkowo korzystniejsza ze wzgledu na
wymagania techniczne uzywanego przez nig reaktora.

W podrozdziale 6.3 doktorantka zaj¢ta si¢ problemem wplywu warunkéw panujacych w
reaktorze MOCVD na jakos$¢ wzrastanych warstw AlGaN. Wszystkie warstwy AlGaN byty
wzrastane na niskotemperaturowym buforze AIN. Warstwy AlGaN byly wytwarzane przy
zmianie cisnienia panujacego w reaktorze jaki szybkosci przeptywu amoniaku. Na podstawie
charakterystyk otrzymanych warstw takich jak zawartos¢ Al, chropowato$¢ warstw i szerokosci
pikéw dyfrakcji rentgenowskiej doktorantka wyznaczyta optymalne warunki wzrostu warstw
AlGaN.

W podrozdziale 6.4 doktorantka zajeta si¢ problemem defektéw w wytworzonych przez
siebie struktur. Oszacowata liczbe defektow w warstwach epitaksjalnych i strukturach
periodycznych AIGaN/GaN motodami mokrego trawienia i metodg XRD. Pokazata, ze liczba
defektow wyznaczona metodami XRD daje podobne wyniki do tych wyznaczonych metoda
mokrego trawienia ale tylko z uzyciem mieszaniny eutektycznej KOH-NaOH podczas gdy
uzycie kwasu fosforowego w tej metodzie daje mocno zanizong liczb¢ defektow. Wyciagneta
stad wniosek, ze liczba defektéw w badanych strukturach moze by¢ z powodzeniem
wyznaczona w taniej metodzie trawienia mokrego, ale przy doborze odpowiedniego czynnika
trawigcego.

W podrozdziale 6.5 zostata zbadana rola naprezen i desorpcji galu z powierzchni struktury
w trakcie chtodzenia wytworzonej struktury. Zbadanie tego procesu jest bardzo wazne gdyz
jakosé wierzchniej warstwy GaN ma bardzo duzy wptyw na jako$¢ catej struktury i wydajnosc
diod laserowych. Przy nieodpowiednim dobraniu parametréw wzrostu podczas studzenia
struktury warstwa GaN moze catkowicie odparowaé czynigc strukturg bezwartosciows.
Doktorantka zbadata ten problem dla trzech serii probek GaN/AlGaN z zawartoscig Al okoto
20 %, 40 % i 60 %. Struktury byly specjalnie przygotowane aby zmniejszy¢ napregzenia w
strukturze wynikajgce z niedopasowanie sieciowego GaN 1 AlxGaijxN, Kktore rosnie z

zawartoscig Al. Doktorantka zbadata, wytworzone przez siebie warstwy, w pomiarach
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mikroskopii sit atomowych, dyfrakcji rentgenowskiej i spektroskopii fotoelektronéw. Na
podstawie analizy tych pomiarow stwierdzita, ze jakos¢ wierzchniej warstwy maleje z
zawartoscig Al i zauwazyla tez, ze optymalizacja wzrostu warstwy GaN na AlxGaixN powinna
by¢ przeprowadzona niezaleznie dla kazdego typu struktury ze szczegdlnym zwrdceniem
uwagi na zawartos¢ Al.

W podrozdziale 6.6 zostalo zmierzone metoda 3 ® przewodnictwo cieplne podtuzne i
poprzeczne struktur supersieci AlGaN/GaN. Zaobserwowano, ze ze wzrostem grubosci
supersieci rosnie warto$¢ przewodnictwa w obu kierunkach natomiast ze wzrostem temperatury
przewodnictwo podiuzne maleje a poprzeczne ros$nie. Doktorantka zaznacza, ze wyniki te
zostaty przytoczone z pracy, ktérej jest wspotautorem, cho¢ nie pierwszym.

W ostatnim podrozdziale 6.7 przedstawiono wptyw wtasciwosci warstw posrednich AlGaN
na wzrost i parametry optyczne studni kwantowych AlGaN/GaN, a dokfadnie struktur typu
wielu studni kwantowych (ang. Many Quantum Wells — MQW) z warstwami posrednimi
AlgeGaosaN. Doktorantka przeanalizowata wpltyw przerwy w osadzaniu struktur typu template
na wiasciwosci optyczne studni kwantowych AlGaN/GaN. Stwierdzita, ze korzystne okazato
si¢ osadzanie struktury typu template ztozonych z bufora AIN i warstwy posredniej AlosGao 4N,
ktore nastepnie byly schtadzane. Taka procedura technologiczna znacznie poprawiata jakosé
krystaliczna, skiad i relaksacje warstw posrednich AlGaN oraz emisj¢ $wiatta ze studni
kwantowej. Obserwacja ta jest niezwykle istotna z punktu widzenia technologii wytwarzania
wydajnych diod LED emitujacych promieniowantie elektromagnetyczne w obszarze dalekiego
nadfioletu.

W ostatnim rozdziale 10 doktorantka krétko podsumowata wyniki swoich badan zawartych
w rozprawie doktorskie;j.

W podsumowaniu, oceniam ze wyniki uzyskane przez doktorantke sg bardzo wartosciowe.
Gtowny cel pracy doktorskiej jakim bylo wytworzenie i optymalizacja heterostruktur
GaN/AlGaN/AIN z duza zawartoscig glinu w warstwie AlGaN zostat osiggnigty co jest
niezwykle istotne, w szczegolnosci, w przypadku doktoratu wdrozeniowego, jaki wykonywata
pani mgr inz. Karolina Moszak. Wyniki sg oryginalne. Cz¢$¢ z nich jest raportowana po raz
pierwszy a czgs¢ jest powtdrzeniem i rozszerzeniem wynikdw otrzymanych prze innych
autordw, co nie umniejsza osiggnie¢ doktorantki, gdyz materiaty heterostruktur azotkowych
grupy lIl, ktére byty przedmiotem badan doktorantki sg bardzo intensywnie badane na catym
Swiecie. Potwierdzenie, jak i dostarczenie nowych danych na temat tych materiatéw jest bardzo
przydatne dla dalszych badan podstawowych, jak réwniez, co wydaje si¢ najwazniejsze z

punktu widzenia celu pracy doktorantki, przy wykorzystaniu tych materiatéw w konstrukcji
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przyrzagdow optoelektronicznych nowej generacji w tym, efektywnych diod laserowych
emitujgcych w dalekim nadfiolecie.

Stwierdzam, ze przedstawiona mi do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Karoliny
Moszak zatytutowana: “Epitaksja i charakteryzacja struktur potprzewodnikowych AlGaN z
wysokg zawartoscia glinu”, speinia wszystkie wymogi okre§lone w ustawie o stopniach
naukowych i tytule naukowym okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o
Szkolnictwie Wyzszym w Nauce (tj. DZ.U.2020 poz. 85 z pdézniejszymi zmianami) i dlatego

tez wnioskuje¢ o dopuszczenie mgr inz. Karoliny Moszak do dalszych etapow przewodu
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doktorskiego.





