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EPITAKSJA KRZEMU NA KRZEMIE POROWATYM

Elzbieta NossmeWska—OﬂoWska, Dariusz Lipinski, Marta Pawtowska,
Andrzej Brzozowski

W standardowym, przemystowym urzadzeniu do epitaksji metoda chemicznego osadzania
z fazy gazowej (CVD) otrzymano warstwy epitaksjalne na krzemie porowatym. Epita-
ksje prowadzono w temperaturze ponizej 950°C z szybkoscia wzrostu 80 nm/min. War-
stwy krzemu porowatego byty wytrawione w ptytkach podiozowych typu p o matej kon-
centracji domieszki oraz w plytkach silnie domieszkowanych, typu p*. W przypadku
podtozy typu p, o duzej porowatosci, warstwy epitaksjalne miaty duzg gesto$¢ biedow
utozenia. Na ptytkach typu p* uzyskano warstwy epitaksjalne o dobrej jakosci struktu-
ralne;j.

1. WSTEP

Krzem porowaty wzbudzit w ostatnich latach ogromne zainteresowanie nie tylko
swoimi wiasciwosciami luminescencyjnymi [1], ale i mozliwosciami wykorzystania
innych jego wiasciwosci, zwigzanych z rozwinigta powierzchnig (100 - 900 m?/cm?).
Szybkos¢ trawienia powierzchni krzemu porowatego jest wielokrotnie wigksza, niz
krzemu monokrystalicznego. Fakt ten znacznie utatwia mikroobrébke stosowang do
wytwarzania membran, belek itp. [2]. W technologii uktadéw scalonych o bardzo
duzej skali integracji (VLSI) zdolno$¢ krzemu porowatego do szybkiego lateralnego
utleniania si¢ pod warstwa monokrystaliczng wykorzystywana jest do otrzymywania
izolacji elektrycznej i struktur “krzem na izolatorze” (SOI) [3, 4].

Najprostszym sposobem otrzymania struktury sktadajacej si¢ z podtoza monokry-
stalicznego - warstwy krzemu porowatego - warstwy monokrystalicznej, jest osadze-
nie warstwy epitaksjalnej na krzemie porowatym. Proces taki jest mozliwy, poniewaz
krzem porowaty zachowuje uporzadkowang strukturg monokrystaliczng w swoim
szkielecie [5]. Okazalo si¢ jednak, ze w temperaturze okoto 1000°C nast¢puje re-
strukturyzacja krzemu porowatego, polegajaca na zapadaniu si¢ poréw, ktéra unie-
mozliwia wzrost epitaksjalny warstwy monokrystalicznej, a ponadto, na skutek zmniej-
szenia powierzchni aktywnej, prowadzi do redukcji szybkosci utleniania. Dlatego tez
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proces epitaksji prowadzony jest metoda wzrostu z wiazki molekularnej (MBE)[6]
lub metoda (CVD) przy obnizonym cisnieniu i niskiej temperaturze (LPLT CVD)[7].
Obie te metody sa kosztowne, mato wydajne i nie znalazty dotad szerokiego zastoso-
wania produkcyjnego w technologii krzemowych przyrzadéw i uktadéw scalonych.

W standardowym, przemystowym reaktorze do epitaksji krzemu, proces wzrostu,
oparty na pirolizie silanu (SiH,) lub redukcji jego pochodnych (SiH,Cl,, SiHCI,,
SiCl,) przebiega w temperaturze powyzej 1100°C, z szybkoscia wzrostu okoto
Ium/min, w atmosferze wodoru pod cisnieniem okoto 1013 hPa.

W niniejszej pracy podjeto probe osadzenia warstwy epitaksjaldej na porowatym
krzemie w przemystowym reaktorze do epitaksji, poprzez redukcje czterochlorku
krzemu (SiCl,) w temperaturze ponizej 1000°C, obnizajac szybkqs’é wzrostu do okoto
80 nm/min, co pozwolito zachowaé dobra perfekcje strukturalng warstwy.

2. OPIS CZESCI EKSPERYMENTALNEJ

2.1. WYTWARZANIE WARSTWY POROWATEJ NA PLYTCE
KRZEMOWEJ.

Warstwe porowata uzyskuje si¢ przez trawienie anodowc krzemu w stezonym
roztworze HF, przy matej gestosci pradu. W specjalnie skonstruowanej dwukomoro-
wej wannie elektrolitycznej ptytke krzemowa mocuje si¢ za pomocg okragtych uszcze-
lek w otworze pionowej Scianki, rozdzielajacej komory. Powierzchnia trawiona znaj-
duje si¢ w elekrolicie, naprzeciw katody Pt, natomiast tylna strona ptytki znajduje si¢
w roztworze przewodzacym prad (np. roztwor NaCl), cc zapewnia jednorodny roz-
ktad pradu na ptytce. Pozwala to na réwnomierne trawienie powierzchni ptytki
o Srednicy trzech cali. Oslonigte uszczelka obrzeze ptytki o szerokosci 8 mm nie
styka si¢ z elektrolitem i ta czg$¢ ptytki stuzyta do poréwnania jakosci warstwy
epitaksjalnej na ptytce litej i na warstwie porowate;.

Aby na warstwie porowatej narosta ciagta warstwa monokrystaliczna, wielko$¢
poréw i odlegtos¢ migdzy nimi musi by¢ ograniczona. Z drugiej strony, porowatosé
powinna by¢ wystarczajaco duza, aby zachowaé podstawowe zalety warstwy poro-
watej, to znaczy selektywno$¢ trawienia w stosunku do krzemu.litego i tatwos¢
utleniania. Przeprowadzone wczesniej badania zaleznosci porowatosci od warunkéw
trawienia wykazaty, ze porowato$¢ mozna kontrolowac poprzez zmiang stezenia HF
w elektrolicie - porowato$¢ wzrasta z rozcieficzeniem [8]. Dla zmniejszenia peche-
rzykéw wodoru, wydzielajacych si¢ z trawionej ptytki, elektrolit rozciencza si¢ alko-
holem. Znajdujacy si¢ w sprzedazy HF jest 48% roztworem wodnym.

Poniewaz reakcja chemiczna trawienia krzemu przebiega z udziatem -dziur
w pasmie walencyjnym, krzem typu p trawi si¢ fatwo, natomiast w krzemie typu n
nalezy spowodowac generacj¢ dziur, np. przez o$wietlenie. Morfologia i porowatos¢
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warstwy porowatej, otrzymywanej w tych samych warunkach, zaleza od koncentracji
domieszki. Porowatos¢ warstw w ptytkach typu p, o rezystywnosci powyzej 0,1 Qcm
zazwyczaj przekracza 60%. W ptytkach typu p* mozna wytrawi¢ anodowo warstwe
o porowatosci mniejszej, w zakresie 30 - 50%.

Do eksperymentu uzyto plytek typu p* o rezystywnosci w zakresie 0.01-0.02 Qcm
oraz ptytek z warstwa epitaksjalng typu p o rezystywnosci okoto 10 Qcm, osadzona
na podtozu p*. Niskorezystywny obszar (p*) zapewnia podczas trawienia jednorodny
rozktad gestosci pradu na ptytce bez koniecznosci stosowania implantacji i metaliza-
cji tylnej strony ptytki. Porowato$¢ uzyskanej warstwy porowatej okre§lano metoda
grawimetryczng [1].

W tabeli 1 podano warunki trawienia anodowego i porowato$¢ powierzchni
plytek uzytych do epitaksji.

Tabela 1. Warunki trawienia anodowego i parametry warstwy porowate;j.

Lp| Typ ptytki| Stezenie | Gesto$¢ pradu | Czas Traw. | Porowatos¢ | Grubos$¢ warstwyj
HF [m A/cm2] [min] [%] porowatej
[pm]
1 | p<lil> 25 10 3 70 0,8
2° | p<tll> 45 S 30 60 6,5
3 | ptill> 25 15 - 50 3,8
4 | p*<100> 25 15 4 50 3,8
5 | pt<ill> 33 10 10 35 5,3
6 | pt<100> 33 10 10 35 543

2.2. OSADZENIE KRZEMOWE] WARSTWY EPITAKSJALNE]

Procesy epitaksji prowadzono w urzadzeniu Gemini z grzejnikiem grafitowym
grzanym indukcyjnie. Sprze¢zony z pirometrem uklad grzejny pozwala na regulacje
temperatury z doktadnosciag 5°C. Stezenie par SiCl, w wodorze jest regulowane za
pomocg przeptywomierzy masowych. W temperaturze ponizej 1000°C kinetyka wzrostu
epitaksjalnego jest kontrolowana przez procesy powierzchniowe. Wolniejsza migra-
cja atoméw krzemu po powierzchni w miar¢ obnizania jej temperatury prowadzi do
powstania defektéw strukturalnych. W celu zachowania perfekcji strukturalnej war-
stwy zmniejszano ciSnienie czastkowe par SiCl, w wodorze. W serii prob wstepnych
warstwe epitaksjalng osadzano na litych ptytkach podiozowych. Warstwy osadzone
w temperaturze w zakresie 920 — 950°C nie miaty defektéw strukturalnych, pod
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warunkiem zmniejszenia szybkosci wzrostu do 80 nm/min. Te warunki epitaksji
zachowano przy osadzaniu krzemu na warstwach porowatych. Czas osadzania wyno-
sit 30 min, co dawato grubo$¢ warstwy epitaksjalnej okoto 2,5 um. Nie stosowano
oczyszczania powierzchni ptytek przed rozpoczgciem wzrostu epitaksjalnego przez
trawienie chlorowodorem, co jest rutynowym zabiegiem w procesie epitaksji, aby nie
strawi¢ warstwy porowatej.

Dla poréownania, w procesic MBE warstwy o grubosci 0,4 um naktadano
z szybkoscia od 2 nm/min do 12 nm/min w temperaturze 750°C [6], a w procesie
LPLT CVD warstwy o grubosci 0,8 — 1 pm osadzano z szybkoscig wzrostu 800 nm/min
w temperaturze 830°C, przy cis$nieniu wodoru ~133 Pa [7].

Perfekcj¢ warstwy epitaksjalnej oceniano przez zliczanie defektéw pod mikrosko-
pem z kontrastem Nomarskiego po trawieniu selektywnym. Dla ptytek o orientacji
<111> stosowano roztwor Sirtl‘a, a dla orientacji <100> roztwér Schimmel‘a. Przeto-
my plytek byly obserwowane w skaningowym mikroskopie elektronowym (SEM).

3. UZYSKANE WYNIKI I ICH OM()WIENIE

Na rys. 1 przedstawiono obrazy powierzchni warstwy epitaksjalnej osadzonej na
warstwach porowatych wytrawionych w krzemie typu p o rezystywnosci okoto 10 Qcm.
Obraz powierzchni po trawieniu przez 30 s w roztworze Sirtl‘a oraz obrazy przeto-
mow plytek obserwowane byty w mikroskopie skaningowym.

Jak wynika z rys. 1, na warstwie porowatej wytrawionej w krzemie typu p,
o porowatosci okoto 70% narosta warstwa polikrystaliczna. Zmniejszenie porowatosci do
okoto 60% umozliwia wzrost warstwy o pewnym uporzadkowaniu, o czym $wiadczy
charakterystyczny dla kierunku <111> ksztalt piramidy narostej na powierzchni. Jak
wspomniano w p. 2.1. w plytkach typu p nie mozna obnizy¢ porowatosci ponizej 60%.

Na ptytkach typu p* mozliwe byto wytrawienie warstw porowatych o porowato-
$ci w zakresie 35 — 50%. Na tych ptytkach uzyskano wzrost epitaksjalny warstwy
monokrystalicznej. Powierzchnia ptytek jest lustrzana i nie rézni si¢ od powierzchni
warstwy epitaksjalnej na ptytce litej.

Na rys. 2 przedstawiono obrazy powierzchni warstwy epitaksjalnej, osadzonej na
krzemie porowatym wytworzonym w plytce typu p*, oraz obrazy przeloméw plytek.
Obrazy otrzymano po selektywnym trawieniu chemicznym powierzchnii. Warstwa
epitaksjalna zachowuje kierunek krystalograficzny ptytki podtozowej. Gestos¢ defek-
tow zalezy od porowatosci warstwy epitaksjalnej. Dla porowatosci 50% gestos¢ bie-
déw utozenia wynosi 10° —10° cm?, a dla porowatosci 35 % zawiera si¢ w zakresie
10* — 10* cm™?. Widoczne sa réwniez dyslokacyjne jamki trawienia o mniejszej gesto-
$ci. Na obrzezu ptytki, gdzie warstwa epitaksjalna narastata na krzemie litym, gestos¢
btedéw utozenia wynosita okoto 10°cm™. Ta stosunkowo duza ilo$¢ defektéw powstaje
przy pominigciu trawienia chlorowodorem powierzchni plytki przed epitaksja.
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Rys. 1. Warstwa epitaksjalna na krzemie porowatym wytrawionym w ptytce typu p.

(Podane numery odpowiadaja numerom ptytek w tabeli 1),

a) c) Obrazy powierzchni warstwy pod mikroskopem optycznym. Zdjecie géme - bezposre-
dnio po epitaksji; zdjecie dolne - po trawieniu selektywnym. b) d) Przelomy obserwowane
za pomocg SEM.
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; Rys. 2. Warstwa epitaksjalna na krzemie porowatym wytrawionym w ptytce typu p*.

|

| (Podane numery odpowiadaja numerom ptytek w tabeli 1).

| Zdjecia gérne: obrazy powierzchni warstwy po trawieniu selektywnym; (a,b,d - 10s; ¢ -
30 s) otrzymane za pomoca mikroskopu optycznego. Zdjecia dolne: przetomy plytki obser-
wowane za pomocg SEM.
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Aby poréwnaé jako$¢ warstw epitaksjalnych osadzonych na krzemie porowatym
z jako$cia warstw w strukturach SOI, osadzono warstwe epitaksjalng na plytce
z powierzchniowa warstwa tlenku, otrzymang metodg SIMOX (Separated by Im-
plantation of Oxygen). Epitaksje prowadzono w 1100°C z szybkoscig wzrostu
0,5 um/min. Obraz powierzchni uzyskanej warstwy po trawieniu selektywnym poka-
zano na rys. 3. Gesto$é defektéw jest okoto 10°cm, przy czym przewazajg dysloka-
cyjne jamki trawienia.

Rys. 3. Warstwa epitaksjalna na ptytce SIMOX. Obraz powierzchni obserwowany pod mikro-
skopem optycznym po trawieniu selektywnym.

Uzyskane przez nas wyniki nie odbiegaja od danych literaturowych, dotyczacych
epitaksji na krzemie porowatym metoda MBE i LPLT CVD. W procesie MBE [6 |
warstwa epitaksjalna byta osadzana na warstwie porowatej wytrawionej na ptytce p’
w stezonym roztworze HF (nie podano ani warunkéw trawienia, ani porowatosci
warstwy porowatej). Gestos¢ jamek po trawieniu selektywnym, obserwowana pod
mikroskopem Nomarskiego wyniosta 1,7 x 10° cm?, co odpowiada perfekcji struktu-
ralnej warstwy uzyskanej w ITME na krzemie o porowatosci okoto 35%. Warstwy
epitaksjalne osadzone w warunkach LPLT CVD [7] na krzemie porowatym na ptyt-
kach typu p byly silnie zdefektowane, podobnie jak w naszych eksperymentach.
Autorzy [7] nie podaja gestosci defektéw w warstwach epitaksjalnych na ptytkach
typu p* o porowatosci do 50%. Stwierdzaja oni tylko, ze warstwy te mialty gestosc
defektéw poréwnywalng z gestoscia wystepujaca w warstwie epitaksjalnej osadzone;j
na plytce litej.
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4. PODSUMOWANIE

W przemystowym reaktorze do epitaksji krzemu, w temperaturze ponizej 950°C
uzyskano warstwy epitaksjalne na krzemie porowatym, stosujac szybkos$¢ wzrostu
warstwy 80 nm/min.

Perfekcja warstwy epitaksjalnej zalezy od porowatosci krzemu, na ktérym jest
osadzona. Struktura i duza porowato$¢ krzemu wytrawionego na plytce typu p
o rezystywnosci powyzej 0.1 Qcm, znacznie utrudnia wzrost warstwy epitaksjalnej
i jest ona silnie zdefektowana. Na ptytkach typu p* o porowatosci 30 — 50% jakosé
warstwy epitaksjalnej jest dobra i poréwnywalna z perfekcja otrzymywang w epita-
ksji MBE i LPLT CVD oraz na ptytkach SIMOX.

Mozliwos¢ osadzania warstwy epitaksjalnej w standardowym reaktorze utatwia
wytwarzanie struktur SOI, opartych na krzemie porowatym, w liniach produkcyjnych
przyrzadéw krzemowych i uktadéw VLSI.

Otrzymane ta droga warstwy epitaksjalne moga znaleZé réwniez zastosowanie
w przyrzadach wytwarzanych metoda mikroobrébki.

Praca wykonana w ramach grantu nr 8 S501 006 05 finansowanego przez Komi-
tet Badan Naukowych.
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SUMMARY

SILICON EPITAXY OVER POROUS SILICON

Epitaxial silicon layers were obtained on porous silicon by CVD process in
a standard, industrial epitaxial unit. The growth temperature was kept under 950° C
and the growth rate was 80 nm/min. The porous silicon layers were formed on the
lightly doped (p-type) and on highly doped (p*-type) substrates. In the case of p-type
substrates the epitaxial layers exhibited a large defect density due to a high porosity
of porous layer. When the deposition was performed on the p* substrates the epita-
xial layers of good structural perfection were obtained.

COJAEP2KAHHUE

IMUTAKCUA KPEMHUA HA TTIOPUCTOM KPEMHUE

JnuTakcuajibHble KPEMHUEBbi€ CJIOM HA MOPUCTOM KpeMHie GblIM 0CaXKIEHbI
B CTaH1apTHOM, IPOMBIIIEHHOM PeakTope [UIfl AMUTaKCHK U3 NapoBoit dasbl. Poct npouncxo-
mun B Temnepatype wuxe 950° C, co ckopoctsio pocta 80 um/mun. Iopucrtsie ciou kpe-
MHMA ObUIN (POPMHMPOBaHBI Ha C1ab0 JErMpoBaHHBIX MOMIOXKKAX THMA P, M HA CHJIBHO
JIErMpOBaHHbIX MOMJIOXKKaX Tuma p*. B ciyyae CHABHO MOPMUCTBIX MOAIOXKEK TUma p*,
SMUTaKCHAJIbHbIE CJIOM MMeaH 6O0JbLIyI0 MIIOTHOCTh AedeKkToB ynakoBku. Ha momnoxkax
THNA p*, C MEHbILEi MOPUCTOCTHIO, SMUTAKCHAJIbHBIE CJIOM XapaKTepU30BaIUCh XOPOIIUM
KayeCTBOM CTPYKTYPbI.
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