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KRZEMOWE WARSTWY EPITAKSJALNE DO
DETEKTOROW PROMIENIOWANIA JADROWEGO

Elzbieta Nossarzewska-Ortowska", Roman Kozlowski”, Andrzej Brzozowski",
Dariusz Lipinski”, Pawet Sterczewski", Lech Dobrzanski”, Vladimir Cindro?

Krzemowe detektory promieniowania jadrowego ulegaja degradacji pod wptywem
napromieniowania hadronami o duzej energii. Degradacja wywotana jest genero-
wanymi przez strumien protonéw defektami, stanowiacymi centra generacyjno-re-
kombinacyjne dla nos$nikéw tadunku. Obecnos$¢ atomow tlenu w krzemie moze
zwigkszy¢ odpornos$¢ na radiacje. Wykonano testowe diody detekcyjne na wyso-
korezystywnych, krzemowych warstwach epitaksjalnych, osadzonych na ptytkach
podtozowych z krzemu CZ o koncentracji tlenu ~8x10'7 cm. Wyznaczono profil
koncentracji tlenu w warstwie epitaksjalnej na skutek dyfuzji tlenu z podtoza pod-
czas wysokotemperaturowego procesu epitaksji. Poprzez pomiar profilu rezystyw-
nos$ci w warstwie oraz rejestracj¢ widma gigbokich poziomoéw metoda Capacitan-
ce-Deep Level Transient Spectroscopy (C-DLTS) okre§lono zmiany zachodzace w
warstwie epitaksjalnej w trakcie wykonywania diody i pod wptywem napromienio-
wania duzymi dawkami protonow, do 5,8x10'"* cm™i neutronéw do 5x10'*cm2,

1. WSTEP

W pierwszych latach XXI wieku planowane jest uruchomienie kolidera hadronow
(LHC) Large Hadron Collider w CERN, pod Genewa. Zamierzenie to spowodowalo
rozwoj badan nad odpornoscia na radiacjg detektorow krzemowych.

Zniszczenie monokrystalicznej struktury krzemu przez radiacj¢ polega na wybi-
Janiu atoméw z pozycji sieciowych przez czastki o duzej energii kinetycznej.
Hadrony (neutrony, protony, piony itp.) powoduja najwigksze zniszczenie ze wzglg-
du na ich duza masg. Wybity z polozenia wgzlowego atom krzemu i powstaty
wakans (defekt punktowy Frenkla) zwykle szybko rekombinuja lub tworza stosun-
kowo stabilne kompleksy: dwuwakanse (V-V), centrum E (V-fosfor), centrum A
(V-tlen). Jesli jednak wybity atom ma wystarczajaco duza energig, aby spowodo-
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wac dalsze przesunigcia atomow, to powstaja  skupiska wakanséw. Defekty
stanowia centra rekombinacyjno-generacyjne i ich obecnos¢ powoduje zmiang kon-
centracji no$nikow tadunku, czyli zmiang rezystywnos$ci krzemu. Przewazaja pu-
fapki na elektrony i przy duzych dawkach promieniowania obserwuje si¢ zmiang
typu przewodnictwa z elektronowego na dziurowy [1].

W powstawaniu defektow w krzemie duza rolg odgrywa tlen migdzywgzlowy.
Obok termodonoréw, w procesach prowadzonych w wysokiej temperaturze moga
powstawac centra akceptorowe. Badania wykazuja, ze obecno$¢ tlenu zwigksza od-
porno$¢ krzemu na radiacjg. Uwaza sig, ze kilka rzegdéow wigksza koncentracja tlenu
niz fosforu sprzyja powstawaniu komplekséw wakansow z tlenem, pozostawiajac w
sieci elektrycznie aktywny fosfor - donor.

Uzywane w fizyce jadrowej detektory promieniowania wykonywane sa
zwykle z wysokorezystywnego krzemu otrzymanego metoda beztyglowa (FZ- float
zone). Krzem FZ charakteryzuje si¢ duzo nizsza (~10'" atomow cm?) koncentracja
tlenu niz krzem CZ wyciagany ze stopu w tyglu kwarcowym metoda Czochralskiego
(~10'® atoméw cm™). Podczas wysokotemperaturowego procesu epitaksji tlen z podto-
za dyfunduje do warstwy epitaksjalnej i jego koncentracja jest wyzsza niz w krzemie
FZ. Dlatego ptytki z warstwa epitaksjalng sa brane pod uwage¢ jako material na
detektory w warunkach silnego napromieniowania hadronami.

Celem przeprowadzonych eksperymentéw bylo okreslenie jak parametry wysoko-
rezystywnej warstwy epitaksjalnej ulegaja zmianie w procesach wytwarzania diody
detekcyjnej oraz pod dziataniem strumienia protonow.

2. OTRZYMYWANIE I POMIARY DIOD TESTOWYCH

Jako podloze do warstw epitaksjalnych zastosowano plytki z monokrysztatu CZ
typu n o rezystywnosci 2 omcm i koncentracji tlenu migdzywgztowego w zakresie od
5 do 8x10'" cm™. Proces epitaksji prowadzony byl w temperaturze 1130°C z szybko-
$cia wzrostu 1 pm/min. Zrédlem krzemu byt czterochlorek krzemu (SiCl .- Warstwy
domieszkowane byly fosforem z mieszaniny 25 vpm fosforowodoru (PH,) w wodorze.
Zmieniajac czas osadzania otrzymano warstwy o grubosci od 100 do 300 um. Poprzez
dwustopniowe rozcienczenie gazu domieszkujacego, kontrolowano koncentracjg fosfo-
ru w warstwie na poziomie 10> cm?, (5+7 komcm).

Na plytkach wykonano diody testowe ze ztaczem p-n, otrzymanym przez dyfuzjg
boru (diody mesa udostgpnione do badan przez CERN) oraz przez implantacj¢ boru
(wykonane w ITME). Diody testowe poddane zostaty napromieniowaniu protonami do
dawki 3,4x10'? cm™ 1 5,8x10" cm™? w CERN w Genewie oraz neutronami do dawki
5x10'" cm? w Instytucie "Jozefa Stefana" w Ljubljanie.

Pomiar rezystancji rozptywu na szlifie skosnym w plytkach z warstwa epitaksjalna,
a nastepnie w wykonanych diodach, pozwolil na ujawnienie zmiany rezystywnosci w
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warstwie epitaksjalnej podczas wysokotemperaturowych proceséw otrzymywania zta-
cza p-n i na skutek napromieniowania.

Do okre$lenia zmiany struktury defektowej w krzemie wykorzystano meto-
de¢ C-DLTS. Widma glegbokich poziomoéw rejestrowane byly w zakresie temperatury
od 80 do 300K dla szybkosci repetycji impulsu zapetniajacego od 5 do 500 Hz.
Energia aktywacji centrow, liczona od krawedzi pasma przewodnictwa, byta wyzna-
czana z wykresu Arrheniusa In(T?/e) w funkcji (1/T).

3. WYNIKI POMIAROW

3.1.Koncentracja tlenu migdzywezlowego w warstwie epitaksjalnej

Ptytka z warstwa epitaksjalng o grubosci 300 um postuzyla do okreslenia
sredniej koncentracji tlenu migdzywgztowego w warstwie epitaksjalnej. Po usunig-
ciu podtoza wykonano pomiar absorpcji podczerwieni na spektrofotometrze Bio-
Rad 408. Koncentracja tlenu wyniosta okoto 2x10' cm?, czyli byta kilkakrotnie
wyzsza niz w krzemie FZ. Rozktad koncentracji tlenu w warstwie opisuje sie
funkcja erfc (x), gdzie (x) odlegtos¢ od podtoza. Oznacza to, ze w poblizu granicy
z podlozem koncentracja tlenu jest duzo wigksza niz przy powierzchni warstwy.
Na Rys. | przedstawiony jest rozktad koncentracji tlenu w warstwie epitaksjalnej
osadzonej na podtozu CZ, wyznaczony z rownania (1), ktore opisuje dyfuzj¢ tlenu
z podtoza do warstwy epitaksjalnej podczas jej wzrostu [2]:

C, =0,5 C, [1+erf(A)+C /C_erfe(A)] (1)
gdzie:

A = (x - x1)/[2(D t)*] (2)
Oznaczenia:

C_ - koncentracja tlenu w warstwie epitaksjalnej w odlegtosci x od powierzchni
warstwy [cm™];

x1 - grubos$¢ warstwy epitaksjalnej [cm];

D - wspotczynnik dyfuzji tlenu w krzemie w temperaturze procesu epitaksji
[em’s'] [3];

t - czas osadzania warstwy epitaksjalnej [s];

C, - koncentracja tlenu w ptytce podtozowej CZ [cm™];

C, - koncentracja tlenu w warstwie epitaksjalnej w wyniku wbudowania tlenu z
fazy gazowej (przyjgto szacunkowo warto$¢ 1x10'® cm™, na podstawie znanej
zawartos$ci tlenu w wodorze, okoto 2 ppm).

Przedstawiony na Rys.1 profil koncentracji tlenu pokrywa si¢ z profilem zmierzo-
nym metoda SIMS w plytce z tego samego procesu epitaksji, wystanej do CERN.
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Rys.1. Profil koncentracji tlenu w warstwie epitaksjalnej osadzonej na ptytce z monokryszta-
hu Si otrzymanego metoda Czochralskiego.

Fig. 1. Oxygen concentration profile for an epitaxial layer deposited on Czochralski silicon wa-
fers.

3.2. Profil rezystywnosci w glab warstwy epitaksjalnej

Dla diody mesa zmiana profilu rezystywnosci w warstwie epitaksjalnej pokaza-
na jest na Rys.2. Po procesie epitaksji rezystywno$¢ w glab warstwy epitaksjalne;
utrzymuje si¢ na statym poziomie az do granicy podloze-warstwa. W diodzie rozktad
rezystywnosci jest nierownomierny - przy ztaczu p-n oraz w poblizu podloza rezystyw-
nos¢ jest wyzsza niz w obszarze srodkowym wysokorezystywnej warstwy. Po napro-
mieniowaniu malag dawka protonow (3,4x10'? cm?) rezystywnos$¢ wzrasta, ale profil
zachowuje swoj ksztalt.




E.Nossarzewska-Ortowska, R.Koztowski, A.Brzozowski...

Profil rezystywnosci
Warstwa epitaksjalna-dioda mesa-dioda
napromieniowana
Typ N

1.0E+05 [ z13cze p-n

A
‘AAAAA“““‘AA

A oooo
00 @
1.0E+04 &°°°o°°o°°°° .-l.
nnoooooomr“oooo.o ry
- [ LR .0.. °
“A
1.0E+03 i

[ Warmwann

1.0E+02 ®

£ .

Q

g 1.0E+01

_—— o = =

g .

%ﬁ-ol%sgA

1.0E+00
1.0E-01

e Warstwa epitaksjalna
m Dioda mesa nie napromieniowana

o Dawka 3.4e12 cm”-2

1.0E-02
] a Dawka 5.8e13 cm”-2
<
A

B

10E-03 »* —
0 50 100 150

Rys.2. Profile rezystywnosci w warstwie epitaksjalnej, w diodzie mesa przed 1 po napromienio-
waniu protonami.

Fig. 2. Resistivity profiles for as-grown epitaxial layer and mesa diodes before and after pro-
ton irradiation.
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Rys.3. a) Profile rezystywnosci w diodzie implantowanej przed i po napromieniowaniu dawka
5x10' neutronéw cm?; b) rozktad koncentracji centrow akceptorowych, powstatych w warstwie
epitaksjalnej pod wplywem napromieniowania.

Fig. 3. a) Resistivity profiles for an implanted diode before and after neutron irradiation to the
fluence 5x10'* ncm?; b) a distribution of acceptor centres generated in the epitaxial layer by
proton irradiation.
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Dawka powyzej 5x10" cm? protonéw powoduje wzrost rezystywnosci do warto-
sci bliskiej rezystywnosci krzemu samoistnego, lecz warstwa w dalszym ciagu pozo-
staje typu n. Na Rys. 3a przedstawiono profile rezystywnosci w diodzie implantowa-
nej, przed 1 po napromieniowaniu dawka o rzad wyzsza, 5x10'* cm neutronéw, ktora
spowodowata inwersj¢ typu przewodnictwa do typu p. Na podstawie rozkladow rezy-
stywnosci w glab warstwy przed i po napromieniowaniu, uwzgledniajac zmiang typu
wigkszo$ciowych no$nikéw tadunku, mozna obliczy¢ rozktad koncentracji centrow ak-
ceptorowych, ktore doprowadzity do zmiany typu przewodnictwa (Rys.3b). Jak wi-
da¢, defekty radiacyjne wprowadzily poziomy akceptorowe o koncentracji rzedu
10" cm?, réwnomiernie rozlozone w warstwie epitaksjalnej. Otrzymane wyniki nie
daja podstawy do stwierdzenia, ze obszar warstwy epitaksjalnej o wiekszej koncen-
tracji tlenu (Rys.1) jest bardziej odporny na radiacje.

3.3. Widma DLTS

Porownanie widm DLTS w nie napro-
mieniowanych diodach, wykonanych na
plytce z warstwa epitaksjalna oraz na ptyt-
ce litej FZ przedstawione jest na Rys.4.
We wszystkich widmach widoczne sa dwa
glebokie poziomy, E_-0,32 eV oraz E_ -
0,52 eV. Poziom E_-0,52 €V jest przypi-
e sywany defektowi V -O (dwa wakanse z

Temperatura [K] tlenem) [4], ktory ze wzgledu na usytu-
- owanie w polowie przerwy zabronionej
wplywa na wzrost rezystywnosci w tem-
peraturze pokojowej. Poziom E_-0,32 eV
oraz dodatkowo obserwowany w diodach
na warstwie epitaksjalnej poziom E_ -
0.41eV nie sa zidentyfikowane. W diodzie
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drugim przypadku.

Na skutek napromieniowania protonami nastgpuje stopniowa zmiana widma DLTS.
Obrazuje to Rys.5, na ktorym pokazane jest widmo dla diody na warstwie epitaksjalnej
po napromieniowaniu protonami dawkami 3,4x10'> cm? 1 5,8x10" cm™.

Po napromieniowaniu mniejsza dawka poziomy odpowiadajace defektom przed napro-
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Rys.5. Widma DLTS diod testowych mesa wykonanych w warstwie epitaksjalnej, przed i po na-
promieniowaniu.
Fig.5. DLTS spectra for mesa diodes on an epitaxial layer, before and after proton irradiation.

mieniowaniem sg jeszcze obserwowane, chociaz ich koncentracja zmniejsza sig, a do-
datkowo pojawiaja si¢ nowe poziomy, zwiazane z defektami radiacyjnymi. Koncentra-
cja tych ostatnich wzrasta wraz ze wzrostem dawki protonoéw. Zidentyfikowane sa na-
stepujace putapki elektronowe: kompleks wakans - tlen V-O (centrum A), wprowadza-
jacy poziom E_-0,17 eV oraz dwuwakans V-V (=/-) z E_-0,23 eV [, 4]. Identyfikacja
dwoch stosunkowo blisko siebie potozonych putapek elektronowych E_-0,38 eV i
E_-0,45 eV jest trudna, gdyz istnieje kilka centrow defektowych o podobne;j energii ak-
tywacji. Sa to: dwuwakans V-V(-/0) z Ec -0,42 eV, kompleks V-P z E_-0,46 eV oraz
defekty zwiazane ze skupiskami wakansow, ktore wprowadzaja poziomy E_-0,38 €V i
E_-0,45 eV, oznaczone w raporcie CERN jako EX1 1 EX2 [4].

W temperaturze pokojowej wakanse charakteryzuja si¢ duza ruchliwoscig i struk-
tura defektowa zmienia si¢ w czasie. Na Rys. 6 porownane sa widma tej samej diody
mesa napromieniowanej dawka protonow 5,8x10'* cm? zarejestrowane w odstgpie
6-ciu miesigcy. Po tym okresie czasu znowu dominuje poziom E_-0,52 eV, natomiast
zmniejszyla si¢ koncentracja pozostatych centrow putapkowych. Pik DLTS odpowia-
dajacy E_-0,52 eV na Rys. 6 jest znacznie szerszy niz na Rys. 5. Po napromieniowa-
niu mamy wigc nie tylko poziomy zwiazane z V, - O, ale takze inne centra wprowa-
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dzajace poziomy energetyczne w srodku przerwy zabronionej Si.
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Rys. 6. Zmiana widma DLTS napromieniowanej diody w czasie, w temperaturze pokojowej. Po-
miary w odstgpie 6 miesigcy.

Fig. 6. Change of an irradiated diode DLTS spectrum in a period of 6 months, at room tempe-
rature.

Inwersja typu przewodnictwa w diodzie napromieniowanej dawka 5x10'" cm
neutronow uniemozliwia pomiar DLTS, gdyz znika ztacze p-n. W tym przypadku do
ujawnienia gigbokich poziomoéw moze postuzy¢ metoda (PITS) Photo Induced Tran-
sient Spectroscopy. Metoda ta stosowana glownie do wysokorezystywnych materia-
tow potprzewodnikowych jest obecnie przystosowywana w ITME do charakteryzacji
krzemu po napromieniowaniu.

4. PODSUMOWANIE

Pomiary profilu rezystywnosci na szlifie skosnym oraz ujawnienie glgbokich pozio-
mow metoda DLTS pozwolily przesledzi¢ zmiany zachodzace w wysokorezystywnej
warstwie epitaksjalnej podczas wykonywania diod testowych oraz po napromieniowa-
niu protonami i neutronami.

Po procesie epitaksji rozktad nosnikéw tadunku w glab warstwy jest rownomierny,
natomiast po wykonaniu diody, w poblizu zlacza p/n i1 przy granicy podloze-warstwa
wystepuje wyzsza rezystywnosc¢ niz w obszarze srodkowym. Na skutek napromienio-
wania protonami i neutronami, ze wzrostem dawki rezystywnos$¢ wzrasta do wartosci
krzemu samoistnego, po czym nastgpuje inwersja typu przewodnictwa z elektronowe-
go na dziurowy. Profil rezystywnos$ci w napromieniowanych diodach nie wskazuje na
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lokalne zwigkszenie odpornosci krzemu na generacje defektow radiacyjnych w poblizu
podtoza CZ, gdzie koncentracja tlenu jest na poziomie 10'7 cm™.

Przed napromieniowaniem w widmie DLTS dominuje gieboki poziom energetycz-
ny, pofozony w poblizu $rodka przerwy zabronionej, (E_ -0,52 eV), wywotany przez
defekty termiczne, przypisywany kompleksom V_-O. Po napromieniowaniu obserwo-
wane sg glebokie poziomy zwigzane z defektami radiacyjnymi: V-O, V-V i V-P. W
temperaturze pokojowej, w wyniku duzej ruchliwosci wakansoéw struktura defektowa
ulega zmianie i ponownie zaczynaja dominowa¢ kompleksy V, - O.

Zmiany w strukturze defektowej pod wplywem duzej dawki protonow i neutronow,
powodujacej inwersj¢ typu przewodnictwa, wymagaja dalszych badan.

Praca byta wykonana w ramach wspoipracy miedzynarodowej w ramach projek-
tu ROSE (RD48, CERN) i finansowana przez KBN (SPUB).
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SUMMARY

SILICON EPITAXIAL LAYERS FOR NUCLEAR RADIATION
DETECTORS

Silicon detectors for nuclear radiation degrade during operation in high-energy
hadrons environments. This degradation is caused by the introduction of electrically
active defects. Oxygen atoms could harden silicon against the radiation. Detection
diodes were manufactured on high resistivity epitaxial layers grown on CZ silicon
substrates with the oxygen concentration ~8x10'” cm™. The concentration profile of
oxygen diffused from the substrate to the growing epitaxial layer was determined. A
change of the epitaxial layer resistivity and deep levels spectra by C-DLTS method
were investigated for non-irradiated diodes and the diodes irradiated by protons up to
a fluence 5.8x10"cm? and neutrons to a fluence of 5x10' cm™.
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