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ФОРМИРОВАНИЕ СТРУКТУРЫ БЫСТРОЗАТВЕРДЕВШИХ
ФОЛЬГ InSb

Results on phase composition and microstructure of InSb ribbons, obtained by rapid quenching 
at different temperatures are presented. It is found that InSb ribbons are characterised by (HO) 
texture. Doping of InSb by Te leeds to dissappearance of the texture and change in the deformation 
mechanism.

УДК 537.311.322:548.5

В работах [I, 2] сообщалось о возможности получения методом сверх­
быстрой закалки из расплава тонких фольг антимонида индия и приводи­
лись результаты исследования их структуры. Известно [3, 4], что при фор­
мировании структуры в процессе скоростного затвердевания для одних ма­
териалов наиболее существенной оказывается избыточная температура, для 
других -  время затвердевания. Поэтому в настоящей работе поставлена за­
дача исследования структуры быстрозатвердевщих фольг InSb и InSb+Te 
при различных параметрах закалки из расплава.

Фольги антимонида индия получали кристаллизацией капли расплава на 
внутренней полированной поверхности медного цилиндра, вращающегося 
со скоростью 25 и 50 об/с. Температуру в рабочем объеме плавильной печи 
контролировали термопарой и поддерживали равной 800, 950, 1050 и 
1200 0C. Нестабильность температуры расплава не превышала + 10 0C.

В используемом методе получения материала скорость охлаждения вы­
ше у внутренней поверхности фольги, прилегающей к барабану, поскольку 
она зависит от разности температур, которая уменьшается со временем, и 
от расположения внутри фольги [4]. При толщине исследуемых фольг око­
ло 50 мкм средняя скорость охлаждения составляла ~ IO6 К/с. Исходным 
материалом служил монокристаллический n-InSb с концентрацией носите­
лей ne~4-5 IO14 1/см3. а также монокристаллический n-InSb с примесью тел­
лура и концентрацией носителей пе 4 5 IO16 1/см3.

Структуру синтезированных фольг изучали с помощью металлографиче­
ского и рентгеноструктурного анализов. Утоненные слои фольги InSb так­
же исследовались с помощью просвечивающей электронной микроскопии. 
Утонение образцов осуществлялось способом анодного растворения струй­
ным методом с односторонней подачей электролита. Электрополировка 
проводилась 4%-м раствором HNO3 в этиленгликоле +0.1%-м HF. Металло­
графические исследования осуществляли с помощью микроскопа ММУ-3. 
Травление полированных образцов велось в течение нескольких секунд в 
травителе СР-4. Рентгенограммы снимались на дифрактометре ДРОН-2 в 
медном излучении при комнатной температуре. Текстуру изучали с помо­
щью “обратных” полюсных фигур. Полюсную плотность дифракционных 
линий рассчитывали по методу Харриса [5].

Полученные фольги имеют ширину до 10 мм, длина достигает 20 мм, 
толщина существенно зависит от скорости вращения барабана. При скоро­
сти вращения 25 об/с толщина фольги находилась в пределах 30-60 мкм, с 
увеличением числа оборотов до 50 об/с толщина фольги уменьшается до 
20-40 мкм.

Анализ результатов рентгенові^уктурных исследований показал, что во 
всех исследуемых системах, независимо от температуры расплава, синтези­
рованные фольги однофазны, имеют структуру InSb с решеткой цинковой 
обманки (а=0,648 нм). При идентификации использовались параметры эле­
ментарной ячейки, приведенные в [6], а также справочные данные [7].
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Фольги InSb имеют поликри^■ аллическую структуру. Размер зерна 
вблизи свободно затвердевшей поверхности составляет несколько микрон и 
существенно зависит от скорости вращения барабана. При частоте враще­
ния 25 об/с размер зерна достигает 10 мкм, при увеличении скорости вра­
щения до 50 об/с -  не превышает 5 мкм (рис.1). На металлографических 
снимках фолы InSb наблюдаются характерные для двойникования парал­
лельные границы (рис. \а, б). Надо отметить отсутствие следов двойникова­
ния в фольгах InSb+Te (рис. 1 в,г). Исследования с помощью просвечиваю­
щей электронной микроскопии тонких слоев (~ 0,2 мкм) фольги InSb по­
зволили определить, что плоскостью двойникования является плоскость 
типа {111}, что характерно для полупроводниковых соединений типа A3B5 
[8] .

Рис. 1. Микроструктура быстрозатвердевших фольг InSb (а,б) и InSb+Te (в,г), полу 
ченных при разных скоростях вращения кристаллизатора:

а.в -  25 об/с; -  б .г -  50 об/с (300x4)

Просвечивающая электронная микроскопия тонких слоев фольги, приле­
гающих к поверхности кристаллизатора, показала, что в момент зарожде­
ния фольги формируется мелкозернистая структура. Так, например, на 
рис.2а,б представлен сравнительно мелкозернистый участок фольги, полу­
ченной при частоте вращения 25 об/с, (поперечник зерна 0.2 мкм) с осью 
зоны центрального зерна [ПО]. “Лишние” рефлексы принадлежат узловой 
прямой ( 110). Увеличение скорости вращения барабана до 50 об/с приводит 
к тому, что толщина фольги уменьшается, а скорость затвердевания растет. 
В ряде случаев это вызывает образование на нижней стороне фольги ульт­
рамелкодисперсной структуры. На рис. 2в приведена кольцевая микроэлек­
тронограмма от полупрозрачного участка с нижней стороны фольги InSb 
(50 об/с). Анализ отношения диаметров колец d̂ /d*.i показывает, что интен­
сивные кольца принадлежат антимониду индия с ГЦК-решеткой. Фольга 
имеет поликристаллическую нетекстурированную структуру с мелкодис­
персными зернами.

Результаты исследования текстуры быстрозатвердевших фольг InSb и 
InSb+Te с помощью “обратных” полюсных фигу р приведены в таблице. На
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нижней стороне фольги, прилегающей к поверхности барабана, наблюдает­
ся слабо выраженная текстура (111) и (110). Почти полное отсутствие тек­
стуры зарождения характерно для всех исследованных фольг. Можно пред­
положить. что условия кристаллизации не позволяют проявиться механиз­
мам. обеспечивающим формирование текстуры при образовании зароды­
шей. Как отмечалось авторами [9], при выращивании пленок InSb на неэпи­
таксиальных подложках, имеющих низкую температуру, текстура зарожде­
ния также не наблюдалась.

Рис.2. Электронные микрофотографии 
структуры тонких слоев фольги InSb, полу­
ченной при ра зной скорости вращения кри­

сталлизатора:
и,б -  25 об/с; в -  50 об/с: и -  светлопольное изображение 

X 56000x1.5; б, в -  микро электрон ограмма

Полюсные плотности дифракционных линий ф олы  InSb и InSbfTe

Iikl
InSh InSh+Tfi

Темпепатупв расплава, °С
HOO 950 1050 1220 800 900 1070 1170

111 1,5 1,2 1,3 0,5 M 0,8 0,9 1,0 1,2 1,6 1,5 1,3 1,6 1,5 IH 1,6
220 1,3 1,8 1,3 2,8 1,5 2,'I 1,7 2,3 1,9 1,7 1,3 1,3 1,3 1,6 1,3 1,5
311 1,1 0,7 1,2 0,6 1,3 0,7 IH 0,7 1,1 1,1 1,2 1,1 0,9 1,1 1,0 1,3
'100 1,2 0,0 1,1 0,0 1,2 0,0 1,0 0,0 1,0 1,0 1,6 0,3 1,5 1,1 0,9 1,0
331 0,6 1,0 0,7 1,0 0,5 1,1 0,7 1,1 0,7 0,6 OA 1,3 0,5 0,6 0,8 0,5
/[22 0,9 0,9 0,6 0,8 0,8 0,8 0,9 0,9 0,8 0,9 0,6 1,1 0,8 0,8 1,0 0,7
5 ІІ 0,8 0.6 1,0 0,7 0,8 O.'l 0,8 0,3 0,8 0,7 0,9 0,6 0,9 0,7 0,9 0,8
531 0,5 0,8 0,8 0,6 0,5 0,9 0,6 0,7 0.5 OA 0.5 1.0 0.5 0,5 0,7 0,6

П р и м е ч а н и е :  первый столбец -  нижняя сторона фольги: второй -  верхняя сторона,

На верхней стороне фольги отмечается повышение полюсной плотности 
дифракционных максимумов (ПО) и отсутствие отражений от плоскостей 
(100). Наблюдаемая текстура роста может быть связана с ориентацией ко­
валентных связей в кристалле InSb относительно межфазной границы жид­
кость-кристалл [2.8]. Поскольку плоскость (ПО) содержит равное число 
атомов In и Sb. то каждый атом имеет две 8р3-связи с атомами другого эле­
мента в этой плоскости, а две другие связи он образует с атомами в ниже- и 
вышележащих плоскостях. Поэтому если плоскость (110) является фронтом 
кристаллизации, то за счет ненасыщенных вр3-связей на ней легко образу­
ются ступеньки атомного размера. Наличие ненасыщенных связей в плос­
кости ( 110) приводит к активному присоединению к кристаллу атомов из 
жидкой фазы у края ступеньки, что обеспечивает быстрый рост кристалла и 
формирование текстуры (ПО). Плоскость (100) состоит из атомов одного 
элемента, и каждый атом имеет по две вр3-связи с атомами слоя, лежащего
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под и над ним. Отсутствие связей атомов в плоскости ( 100) приводит к пре­
кращению роста тех зерен, фронтом кристаллизации у которых являлась эта 
плоскость.

Рентгеноструктурный анализ быстрозатвердевших фолы InSb+Te пока­
зал. что при наличии примеси теллура кристаллизация протекает с одина­
ковой скоростью во всех направлениях и текстура практически не форми­
руется (см. таблицу). Очевидно, примесь теллура приводит к затруднению 
проявления действия ковалентных связей. Этой же причиной может быть 
обусловлено и отсутствие двойников в фольгах InSb+Te.

Известно [10], что образование двойников роста в InSb не зависит от 
степени легирования примесями. Поэтому, вероятно, появление двойников 
вызвано деформацией при релаксации высоких напряжений, возникающих 
в процессе сверхбыстрой кристаллизации. Деформация двойникованием 
характерна для кристаллов с ярко выраженной ковалентной связью.

Примесь Те приводит к изменению механизма пластической деформа­
ции. На рис.З представлены электронные микрофотографии фольги 
InSb+Te. На светлопольном изображении наблюдаются параллельные поло­
сы. направление которых в плоскости (111) (ось зоны выделенного участка 
[111]) совпадает с одним из направлений (110), т.е. направлением легчай­
шего скольжения в этой плоскости ГЦК-решетки. Можно предположить, 
что наблюдаемые полосы являются результатом сдвиговой деформации, 
происходящей из-за высоких закалочных напряжений.

Рис.З. Электронные микрофотографии структуры фолы InSb+Te, полученных 
при скорости вращения кристаллизатора 50 об/с;

а -  светлопольное иэображение х 56000x1.5: б -  мйкроэлеістронограмма

Работа выполнена при поддержке Фонда фундаментальных исследова­
ний Республики Беларусь (проект № Ф98-054).
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