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Prezentowane sa badania nad metodami modyfikacji powierzchni nanokrystalicznych spiekow GaN. Do badan wykorzystano rozne sposoby
modyfikacji: wysokotemperaturowa obrobke w gazowym amoniaku, metode chemicznego trawienia roztworami kwasow oraz reaktywne trawienie
jonowe. Badania pozwolity na ustalenie optymalnych parametrow procesowych, prowadzacych do wyraznego rozwiniecia (zwiekszenia) powierzchni
spiekow. Analize przebiegu procesu prowadzono z wykorzystaniem skaningowej mikroskopii elektronowej SEM/EDX.

CzesC eksperymentalna Wyniki badan

Synteza proszkow metoda aerozolowa Powierzchnie obserwowane na spiekach GaN z Powierzchnie obserwowane na spiekach GaN z
Proszkowy azotek galu GaN w metodzie aerozolowej wytworzono proszkow syntezowanych metoda aerozolowa proszkow syntezowanych metoda anaerobowa
w dwoch etapach:

-z roztworu prekursora galu (azotan (V) galu (lll) w Prébki po Prébki po Prébki po Prébki po Probka po
rozpuszczalniku, np. H,O, CH,OH), otrzymano mgte spiekaniu i wygrzewaniu w trawieniu trawieniu RIE spiekaniu | Probka po wygrzewaniu w NH,, 800 °C, 16 h
aerozolowa, ktora poddano wstepnemu azotkowaniu w polerowaniu chemicznym polerowaniu

gazowym amoniaku w temperaturze 1050 °C, otrzymujac
surowy produkt o stosunkowo duzej zawartosci tlenu
resztkowego;

- surowe proszki azotkowano nastepnie w atmosferze
przeptywajacego amoniaku w temperaturze 950 °C przez kilka
godzin, otrzymujac finalne produkty azotkowe.

S S s v
. S, S - Py o L/ = =
L 170 _i:"\ S i ¥ . 4‘_
N ' um
X LEO 1530 - WG PAN Hk;i._ V" y

~ Piranha, 2 min.

Synteza proszkow metoda anaerobowa

Do syntezy proszkow metoda anaerobowa uzyto swiezo
przygotowanego prekursora w postaci imidku galu [Ga(NH),,]..
Prekursor pirolizowano w czasie 4 h, w temperaturach z zakresu
800-975 °C, w przeptywie amoniaku. W wyniku termicznego
rozktadu prekursora otrzymano proszki azotku galu o
kontrolowanej wielkosci ziaren w zakresie nanometrowym.

Spiekanie proszkow i obrobka otrzymanych
ksztaltek

Otrzymane proszki poddano spiekaniu w temperaturach z zakresu
900-1200 °C pod statycznym cisnieniem 6 GPa, otrzymujac
ksztattki o srednicy ok. 4 mm i grubosci ok. 1 mm (po pocieciu). .
Ksztattki poddano mechanicznemu polerowaniu, a nastepnie
modyfikowano ich powierzchnie z wykorzystaniem metod
chemicznych (trawienie w roztworach Piranha i HF), trawienia

jonowego (reactive ion etching RIE) lub poprzez wygrzewanie w W wyniku zastosowanej obrobki spiekow GaN otrzymano materiaty o wyraznie rozwinietej
powierzchni. W zaleznosci od wyjsciowe] morfologii materiatu proces wytrawiania miat rozny
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przepiywie amoniaku. Splelkanle oraz czgsc obrobki powierzehni przebieg. Wyzsza pierwotna porowato$é sprzyjata szybszemu rozwijaniu powierzchni. Najlepsze Spieki GaN otrzymane tg metodg charakteryzowaty sig z reguty nizszg porowatoscia, a efekty
i IShellci eSO RIaciz ”Styt‘,‘,tﬁﬂ}_{}f@!""h Cisnien PAN. efekty uzyskano przy trawieniu chemicznym i trawieniu jonowym RIE. Wygrzewanie w amoniaku w rozwinigcia powierzchni byty dla nich mniejsze niz dla spiekow z metody aerozolowe.
' HminaE temperaturze 975 °C powodowato wyrazne procesy rekrystalizacyjne; zastosowanie temperatury Wygrzewanie w amoniaku w temperaturze 800 °C przez 16 h powodowato powstanie lokalnych

8 800 °C nie powodowato rekrystalizacii, ale rozwiniecie powierzchni byto mniejsze. obszarow wzglednie stabo rozwiniete] powierzchni, a wydtuzenie czasu skutkowato powstawaniem

luznych krystalitow GaN (EDX). Obrébka w roztworze HF rowniez powodowata powolne trawienie

powierzchni spieku przy wymaganym czasie kontaktu rzedu kilkudziesieciu godzin.

WhniosKki

W wyniku wysokotemperaturowego i wysokocisnieniowego spiekania proszkowego azotku galu GaN otrzymano zwarte | wytrzymate mechanicznie ksztattki, ktorych
wypolerowang powierzchnie poddano obrobce, majacej ha celu zwiekszenie porowatosci. Stopien rozwiniecia powierzchni zalezat od pierwotnej porowatosci probki - bardziej
porowate spieki szybciej zwiekszaty powierzchnie zarowno podczas obrobki chemicznej, jonowej czy termiczej. Szczegolnie dobre wyniki dala obrobka w roztworze Piranha |
reaktywne trawienie jonowe RIE. Wygrzewanie w amoniaku powodowato zwiekszenie rozwiniecia powierzchni, lecz wymagane do tego stosunkowo wysokie temperatury
sprzyjaty niekorzystnym procesom rekrystalizacji GaN. Zkolel przy nizszejtemperaturze obrobki czas potrzebny na wyrazne rozwiniecie powierzchniznaczaco sie wydtuzat.

Niniejsze badania finansowane sg z grantu badawczego JFJ/MNISW nr N N507 4435 34.




