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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Piotra Pokryszki pt. Rozwéj metod
charakteryzacji in situ procesu MOVPE osadzania warstw azotkowych (AIIIN).

Recenzja zostata wykonana na zlecenie Pana Przewodniczacego Rady Dyscypliny
Automatyka, Elektronika i Elektrotechnika Politechniki Wroctawskiej prof. dr hab. inz.
Andrzeja Dziedzica (pismo z dnia  30.09.2022 RDN AEE/173/2022)

Ocena ukladu rozprawy doktorskiej

Rozprawa zostata przygotowana w Katedrze Mikroelektroniki i Nanotechnologii Wydzialu
Elektroniki, Fotoniki i Miktosystemdow Politechniki Wroctawskiej pod kierunkiem promotorki
Pani prof. dr hab. inz. Reginy Paszkiewicz oraz promotora pomocniczego Pana dr inz. Mateusza
Wosko.

Rozprawa na 127 stronach zawiera 54 rysunki, 14 tabel i 23 wzory. Sklada si¢ z 7 rozdziatow,
podsumowania i 3 zatacznikéw. We wstepie pracy opisano zastosowanie technologii epitaksji
z fazy gazowej ze zwiazkow metaloorganicznych MOVPE do wytwarzania hetrostruktur oraz
wykazano potrzeb¢ monitorowania parametréw wytwarzanych warstw i kontrolowania
parametrow procesu depozycji. Przedstawiono réwniez projekty, dzigki ktérym praca zostata
sfinansowana. W rozdziatach 3 i 4 opisno technologie wytwarzania i wlasciwosci zwiazkow
AIlIN. Zasadnicza czgs$¢ pracy stanowig rozdzialy 5, 6 i 7, w ktorych opisano metody
charakteryzacji in situ stosowane do badania parametréw warstw, a w szczegdlnosci metody
optyczne oraz opis urzadzenia do badan in situ i jego wykonanie w ramach realizowanej pracy.
Na zakonczenie tej czesci pracy opisano wykonane badania i ich rezultaty. W rozdziale 8
przedstawiono podsumowanie i dyskusje wynikow.

Uktad 1 zawartos¢ rozprawy doktorskiej uznaje za poprawne i oceniam je pozytywnie.

Ocena zastosowanego piSmiennictwa w ramach rozprawy doktorskiej

Zawartos¢ bibliografii prezentowanej rozprawy to 127 pozycji bibliograficznych. Ponad 85%
pozycji bibliograricznych to biezace pozycje dotyczace tematyki pracy z lat 2013 do 2022.
Kilka starszych pozycji z lat 1921-1999 odnosi sie do danych krystalograficznych czy prac z
poczatku studiéw nad optycznymi metodami badan cienkich warstw i heterostruktur. Jedna z



pozycji literaturowych (58) nie posiada danych bibliograficznych. Jest to prawdopodobnie opis
patentowy J. T. Zettlera i C. Kaspariego zatem jego numer i rok uzyskania powinny znalez¢ si¢
w opisie. Dwa odniesienia do stron internetowych dotycza danych marketingowych i danych
technicznych Zrodet swiatta i nie  wplywajg na pozytywna oceng doboru pozycji
bibliograficznych.

Autor zataczyt rowniez 12 pozycji bibliograficznych, w ktérych jest wspotautorem. a
w szesciu wystepuje jako pierwszy autor. Jedna z tych pozycji to zgloszenie patentowe, cztery
to wystapienia konferencyjne a kilka z nich to artykuty z czasopism takich jak Sensors, Journal
of Materials Science. Materials for Electronics czy Crystal Research and Technology.

Ten grupowy dorobek z duzym udziatem doktoranta oceniam wysoko jako wkiad do
rozwoju metod pomiarowych w zaawansowanych technologiach prézniowego wytwarzania
warstw 1 heterostruktur.

Reasumujac: zastosowane pismiennictwo uwazam za wlasciwie dobrane i przejrzyscie
przedstawione.

Wskazanie oraz ocena celu pracy kandydata

Celem rozprawy bylo opracowanie stanowiska pomiarowego do prowadzenia badan w
reaktorze epitaksjalnym MOVPE firmy AIXTRON CCS 3x2” oraz opracowanie metodologii
pomiarowe] umozliwiajace] analiz¢ takich parametréw jak: grubos¢ warstwy, szybkosc
wzrostu warstwy oraz posrednio temperatura wzrostu warstwy epitaksjalnej.

Autor precyzyjnie sformutowat cel pracy okreslajac go niestety jedynie w streszczeniu, a
pomijajac jego okreslenie w rozdziale 2. Motywacja i cel pracy.

W rozdziale 2 autor przedstawil hipoteze badawczg zaktadajaca, Ze istnieje mozliwosc oceny
parametrow osadzanych warstw metodami optycznymi z wykorzystaniem podstawy grzejnej
jako zrodha $wiatta. Ze wzgledu na obecnosé plazmy niskotemperaturowej w komorach do
wytwarzania cienkich warstw prowadzenie badan in situ napotyka na szereg trudnosci
realizacyjnych. Z tego powodu zaréwno tytut jak i cel pracy oraz hipoteza badawcza wpisuja
sie w obszar rozwoju zaawansowanych technologii depozycyjnych.

Pozytywnie oceniam sformutowanie celu i hipotezy jako zasadne i wpisujace si¢ w rozwiazanie
problemow badawczych zwigzanych z technologia MOPVD a szczeg6lnie jej potencjalnych
zastosowan.

Wskazanie oraz ocena zastosowanych metod badawczych

Materiatem do przeprowadzonych badan byly heterostruktury AlxGaixN i AlxGa;-xN/GaN oraz
warstwy GaN i AIN naniesione w reaktorze epitaksjalnym firmy AIXTRON typ CCS 3x2” w
Katedrze Mikroelektroniki i Nanotechnologii Politechniki Wroctawskiej. Badania grubosci
otrzymanych struktur przeprowadzono metodami spektroskopii odbiciowej i transmisyjnej.
fotoluminescencji oraz reflektometrii laserowej (dla lasera o dlugosci fali =635nm) in situ jak
rowniez wykonano badania ex situ metoda Skaningowej Mikroskopii Elektronowej SEM.
Spektroskopia odbiciowa zostata réwniez zastosowana do wyznaczenia wartosci szerokosci
przerwy energetycznej w funkcji temperatury. Dane optyczne uzyskane w pomiarach in situ
pozwolity na wyznaczenie temperatury nanoszonej struktury. Zastosowane metody badawcze
sa znane, niemniej komercyjne urzadzenia do badan in situ sg drogie i dedykowane do



konkretnych urzadzen technologicznych. Wykonanie urzgdzenia do przeprowadzenia badan dla
reaktora epitaksjalnego AIXTRON CCS 3x2” daje szerokie mozliwosci kontrolowania
parametrow zardwno dla procesu technologicznego jak i wytwarzanej struktury.

Wykorzystane w prezentowanej rozprawie metody badawcze sa trafne, a ich implementacja do
okreslonego reaktora i procesu pozwolita na kontrole in situ parametrow heterostruktur i
warunkow ich depozycji.

Ocena czgsci rozprawy doktorskiej dotyczacej oméwienia wynikéw badan

Omowienie wynikow badan sktada si¢ z dwoch czesci. Pierwsza to opis konstrukeji i
sterowania wykonanego stanowiska pomiarowego. Druga cze$¢ to poréwnanie wynikéw badan
in situ grubosci i predkodci wzrostu warstw otrzymanych w pomiarach optycznych metoda
opracowang przez autora z wynikami uzyskanymi metoda elektronowej mikroskopii
skaningowej ex situ oraz metoda reflektometrii laserowej in situ. Badania przeprowadzono dla
heterostruktur AlxGai.«N i AlyGa;.xN/GaN.

W pierwszej czesci doktorant przedstawit problemy oraz sposob ich rozwigzania dla
pomiardw prowadzonych w komorze prozniowej przy wysokich temperaturach podtozy oraz
sposob wprowadzenia S$wiattowodu do komory prézniowej i jego zabezpieczenie przed
wplywem wysokiej temperatury.

W czesci pomiarowej opisat sposob realizacji pomiarow odbiciowych jak i
transmisyjnych oraz metody wyznaczenia parametrow z otrzymanych danych optycznych. W
pomiarach transmisyjnych jako zrodlo swiatta wykorzystat grzany, grafitowy stolik podiozy.
Metody sg opisane i omdwione jasno i przejrzyscie.

Niepokoj recenzenta budzi jednak fakt oceny niepewnosci pomiarowej na poziomie
0.28% dla reflektometrii i 1,38% dla metody transmisyjnej (strona 99). Jesli wezmiemy pod
uwage stabilno$¢ zrodla $wiatta (lampa ksenonowa), zjawiska wystgpujace na powierzchni
powstajgcej struktury, procesy w komorze depozycyjnej oraz stabilno$¢ transmisji okienka
swiattowodu i doktadnos¢ detektora to przedstawione wartosci wydaja si¢ by¢ zanizone. Autor
wymienia w opisie szereg zjawisk fizycznych i problemdéw obliczeniowych w realizowane;j
analizic wynikdw, niemniej w rezultacie przedstawiono wartosci niepewnosci pomiarowej na
niskim poziomie utamka procenta.

Uzycie metod optycznych do pomiaru grubosci a szczegolnie pomiaru temperatury dla
wirujacych podiozy jest rozwigzaniem problemu pomiaru tych wielkosci in situ. Stanowi to
zdecydowane osiagniecie doktoranta i po zrealizowaniu planéw rozwoju metody opisanych w
podsumowaniu bedzie stanowito znaczacy post¢p w kontroli parametrow procesu MOVPE do
precyzyjnego wytwarzania heterostruktur AIIIN.

Informacje dotyczace praktycznego zastosowania wynikow badan

Metoda wytwarzania cienkich warstw a szczegdlnie warstw AIIIN jest stosowana na skale
przemystowa jako szybsza i tansza od epitaksji z wigzek molekularnych MBE.  Wyniki
prezentowanej pracy, w tym zgtoszenie patentowe P. Pokryszki, M. Wosko, R. Paszkiewicz pt.
~Sposob i urzadzenie do pomiaru wilasciwosci fizycznych warstw potprzewodnikowych™
(2020) maja bezposredni zwigzek z mozliwoscig ich zastosowania w praktyce przemystowe;j.



Autor rozwigzal w swojej pracy szereg probleméw z réznych obszaréw wiedzy od fizyki
potprzewodnikéw przez metody pomiarowe do aplikacji elektronicznych, co stanowi
kompleksowe rozwigzanie dla tego typu reaktora epitaksjalnego i moze byé zastosowane
bezposrednio w przemysle lub w przemystowych laboratoriach R&D.

Informacje o nieprawidlowosciach w ocenianej rozprawie
Przedstawiona do oceny rozprawa jest edytorsko poprawna niemniej wymaga kilku korekt.

I. Autor swobodnie odnosi si¢ do poje¢ widmo i spektrum traktujac je jako dwa
rozroznialne pojecia. Jedno i drugie pojecie oznacza badanie wielkosci fizycznej np.
transmisji w funkcji dtugosci fali np. promieniowania elektromagnetycznego. Na
stronie 11 oraz 65 pojawia si¢ widmo monochromatyczne i widmo spektralne. Pierwsze
to bigd ( albo widmo promieniowania elektromagnetycznego albo linia o okreslonej
dtugosci fali) a drugic to tautologia i zalecam w trakcie dalszej pracy naukowej
zachowanie poprawnoéci terminologicznej.

2. Rozprawa sktada sig ze 127 stron totez wielokrotne umieszczanie tego samego rysunku

wydaje si¢ by¢ przesada, a ma to miejsce w tej pracy. Rys. 2.3 Uproszczony schemat

konstrukcji reaktora epitaksjalnego MOVPE firmy AIXTRON 3x2" typu CCS pojawia
si¢ powtdrnie na stronie 65 jako Rys 6.3 Konstrukcja reaktora MOVPE CCS 3x@) ' firmy

AIXTRON. Wedlug mojej opinii wystarczyto odwotanie do rys 2.3.

Na stronie 30 znajduje si¢ Tab. 4.1. Parametry materialowe azotku galu o strukiurze

wurcytu i strukturze kubicznej [24] a na stronie 31 pojawia si¢ tabela o tym samym

numerze 4.1 ale o innym tytule i zawartosci Tab 4.1 Parametry strukturalne materiatow
objetosciowych [20], [24] . W konsekwencji jedna z tabel nie wystgpuje w spisie Tabel
zamieszczonym na poczatku pracy.

4. Nastronie 83 i 84 znajduja si¢ opis pomiaréw grubosci warstwy oraz zdjecie przefomu
wykonane metoda skaningowej mikroskopii elektronowej. Ze zdjecia wynika, ze
warstwa ma 1,404 mikrometra , a zarowno opis w tekscie pracy jak i rysunek 7.5 jest
zwymiarowany w milimetrach. Zaktadam, ze to literowka i prosz¢ o poprawe lub
wyjasnienie.

5. W kilku miejscach pracy dokonana zostala ocena doktadnosci realizowanych
pomiarow. Jednak prosze¢ o wyjasnienie na jakiej podstawie podana zostata grubosé
warstw z doktadnoscig do 0,01 nm tj. 0,1 éredniego promienia atomowego (patrz strona
95 linia 9 od gbéry ., grubos¢ 3,77nm™, lub strona 91 Tabela 7.2 ,,.D1=1547,75nm™).
Podobnie z warto$ciami fluktuacji predkosci obrotowej wynoszacej 9,944 [obr/min]
podanej z doktadnoscia do 0,001 w zataezniku B.

W

Ocena oryginalnosci rozwiagzania problemu naukowego

Podjeta w rozprawie problematyka rozwoju metod charakteryzacji in situ procesu MOVPE
osadzania warstw azotkowych (AIIIN) wpisuje si¢ w obszar biezacych prac w kilku obszarach
wiedzy 1 techniki. Po pierwsze wytwarzanie heterostruktur pracujacych w wysokich
temperaturach jest obecnie intensywnie rozwijane ze wzgledu na rosngce potrzeby aplikacyjne
elementow elektronicznych pracujacych w wysokich temperaturach.. Metoda MOVPE jako
szybsza 1 tansza niz metoda epitaksji z wigzek molekularnych MBE 1 jest powszechniej
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stosowana w przemysle, zatem kazda innowacja podnoszaca jakos¢ wytwarzanych struktur jest
pozadana ze wzgledu na rosnace rezimy technologiczne. Oryginalno$¢ konstrukeji systemu
pomiarowego zostata potwierdzona szeregiem publikacji w czasopismach o zasiegu
migdzynarodowym i prezentacjach na konferencjach krajowych i zagranicznych, jak rowniez
zgloszeniem patentowym. Réwniez metody analizy otrzymanych wynikoéw pomiarowych
prowadzace do kontroli parametrow w uktadzie prozniowym przy wysokich temperaturach
depozycji stanowia oryginalny wkiad doktoranta i zespotu, w ktérym pracowal, w rozwdj
technologii MOVPE.

Ocena ogolnej wiedzy kandydata w dyscyplinie oraz umiejetnosci samodzielnego
prowadzenia pracy naukowej

Przedstawiona do oceny praca doktorska zawiera szereg komponentow z kilku dziedzin wiedzy.
Badania zostaly przeprowadzone starannie i systematycznie. Autor wykonal duza prace
konstrukcyjna i pomiarowa uzywajgc szeregu technik badawczych jak réwniez dokonujac
analizy i interpretacji otrzymanych wynikéw. Wyciggniete przez autora wnioski znajduja petne
potwierdzenie w wynikach badan a hipoteza badawcza zostata w peini udokumentowana. Z
analizy zalaczonych publikacji, w ktorych doktorant jest wspotautorem mozna stwierdzic, ze
wykazal umiejetnosé wspotpracy w zespotach badawcezych i moze by¢ cenionym partnerem w
badaniach, ktore beda prowadzone w przysziosci.

Na podstawie przedstawionej do oceny rozprawy doktorskiej stwierdzam, ze wiedza
ogdblna mgr inz. Piotra Pokryszki w dyscyplinie automatyka, elektronika i elektrotechnika jest
wysoka a zdobyte w trakcie jej realizacji doswiadczenie pozwoli mu na samodzielne
prowadzenie pracy zawodowe;j.

Podsumowanie

Przedstawiong do recenzji rozprawe doktorska mgr inz. Piotra Pokryszki pt. Rozwoj meiod
charakteryzacji in situ procesu MOVPE osadzania warstw azotkowych (AIIN) oceniam
pozytywnie i stwierdzam, Ze spelnia ona wymagania stawiane rozprawom doktorskim przez
ustawe o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz.
U. Nr 65, poz. 595, z pdézn.zm.). W zwigzku z powyzszym wnioskuj¢ o dopuszezenie jej do
dalszych etapoéw przewodu doktorskiego.
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