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Badanie powstawania dyslokacji
niedopasowania w krzemowych
warstwach epitaksjalnych

WPROWADZENIE

Problem powstawania defektdw strukturalnych zwiqzanych z niedopaso-
waniem sieciowym ma istotne znaczenie praktyczne w technologii réznych
warstw epitaksjalnych. W przypadku krzemowych warstw epitaksjalnych, u-
zyskiwanych w procesie wytwarzania przyrzaddéw pdSiprzewodnikowych, pow-
stawanie defektdéw strukturalnych moze wplywaé na wtasnos$ci gotowych ele-
mentéw i wydajno$é danej technologii.

Dopasowywanie sie sieci krystalicznej warstwy do sieci podioza .noze
nastepowaé¢ na drodze odksztalcer elastycznych warstwy /deformacja zna-
cznie grubszego podioza jest zwykle zaniedbywalna/ i ewentualnej defor-
macji plastycznej. Najczescie 1 obs. rwowang forma deformacji plastycznej
jest powstawanie dyslokacji n. dopasowania w poblizu granicy warstwa -
podioze.

Teoria tworzenia sie dyslokacji niedopasowania byta rozwijana m.in.
przez Franka i van der Merwe /1,2/, Cabrere /3/, Jessera i Kuhlman-Wil-
sdorfa /4/, Matthewsa /5,67 oraz #oltersdorfa /7/. Najwazniejszym wnio-
skiem wymienionych prac jest to, ze powstawanie dyslokacji1 niedopasowa-
nia jest energetycznie korzystne dopiero po narosnieciu pewnej tzw.kry-
tyczne)j grubosci warstwy epitaksjalnej. Wniosek ten potwierdzity liczne
badania eksperymentalne. W przypadku dyslokacji niedopasowania w krze-
mowych warstwach epitaksjalnych badania prowadzone byly przez Tamure,
Sugite 1 in. /B-10/ oraz Blanca /1l;. W$rdéd badanl przepruwadzonych na
innych materiatach warto wymienié pubiikacje Chernsa i Stowella /127,
Woltersdorfa /// oraz Matthewsa i in. /13/. Podawane teaoretyczne osza-
cowania grubos$ci krytycznej réznia sie wzajemnie. Wynika to z trudnosci

uwzglednienia wszystkich czynnikdéw warunkujacych powstawanie dyslokacji
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niedopasowania. Istotne jest rowniez zalozenie okreslonego modelu pow-
stawania dyslokacji.

Najbardziej prawdopodobne modelc powstawania dyslokac)i niedopasowa-
nia zostaly przedyskutowane przez Matthewsa /5/. Pierwszy z modeli Mat-
thewsa zaktada formowanie sig dyslokacji niedopasowania na bazie dyslo-
kazji istniejacych w podtozu, odtwarzanych w warstwie epitaksjalnej .
Pod wplywem naprezen, zwigzanych 2z niedopasowaniem sieciowym, nastepuje
poglizg segmentu dyslokacji znajdujacego sie w warstwie epitaksjalnej,
polaczony z wygieciem sie linii dyslokacyjnej i utworzeniem sig diugie-
go odcinka dyslokacji niedopasowania. Poslizg dyslokacji musi tu nasteg-
powaé¢ w ptaszczyzZnie poslizgu nachylonej do powierzchni warstwy epitak-
sjalnej. Drugi model zaktada podobn:- rozwijanie sie przez poslizg pdi-
petli dyslokacyjnej, znajdujacej sic w warstwie.

Nalezy zaznaczy¢, 2e W obydwu modelach dyslokacje niedopasowania mu-
sza mieé plaszczyzny poslizgu nachylone do powierzchni prdbki, a wiegc
ich wektory Burgersa nie mogq lezeé w ptaszczyZnie prdbki. Powstawanie
dyslokacji niedopasowania o wektorach Burgersa lezacych w ptaszczyZnie
rozdzialu /korzystniejszych z punktu widzenia uwalniania naprezen/ wwa-
runkach ciaglego wzrostu warstwy nie jest mozliwe na drodze poslizgu.

W niniejszej pracy prébowano uzyska¢ eksperymentalne dowody powsta-
wania dyslokacji niedopasowania w epitaksijalnych warstwach k rzemowych
zgodnie z modelami Matthewsa.

Starano sie réwniez cszacowal eksperymentalnie prég generacji dyslo-
kacji niedopasowania, badajac warstwy epitaksjalne o duzej koncentracji
domieszki borowej /tworzace zigcze epitaksjalne p+p/. Praca stanowi kon-
tynuacje wczegniejszych prac, prowadzonych w Przcowni Rentgenowskiej 2-1,
w CNPME /14,15/. Zastosowano tu precyzyjny rentgenowskl -spektrometr
dwukrystaliczny do bezpodredniej kontroli aktualnej wielkosci niedopa-

sowania sieciowego.

PRZYGOTOWANIE PROBEK

Prébki z odpowiednimi warstwami epitaksjalnymi przygotowano w Zakta-
dzie Epitaksji CNPME. Jako material podiozowy zastosowano bezdysloka-
cyjny monokrysztal krzemu, domieszkowany borem, o opornosci 0,007 & cm
/koncentracja boru 2« < at./cmB/, otrzymany w Zaktadzie Materiatdw
Péiprzewodnikowych CNPME. Krysztal byt wyciagany w kierunku /111/.Piyt-~
ki podiozowe byly polerowane z obydwu stron, przy uzyciu metody mecha-
niczno-chemicznej i mialy grubos¢ okoto 350 um. Warstwy epitaksjalne o-
trzymywano. z fazy gazowej metodq redukcji SiCl4 wodorem, w temperaturze

11800C, z szybkodcig osadzania okoto 1 Pm/min.
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Aby ustalié zmiany obrazu struktury dyslokacyjnej w funkcji grubosci
warstwy i eksperymentalnie ustalié prdég generacji dyslokacji niedopaso-
wania, wykonano w sumie 6 proceséw, w wyniku ktdérych otrzymano warstwy
o réznych grubogciach. Starano sie zachowaé¢ zmiany grubo$ci warstw mie-
dzy poszczegdélnymi procesami o wielkogci 5 pm.

We wszystkich procesach starano sie zachowaé zblizony . poziom domiesz-
kowania warstwy, odpowiadajgcy koncentracji boru okoto 2,6x1019/cm3.Jak
wykazaly badania krzywych odbicia, uzyskano rozrzut domieszkowania 2.43-
-2,72-10% at./cm’,

METODYKA BADAN

W pracy zastosowano metody badari oparte o dyfrakcje promieni rent-

genowskich, a mianowicie:

1. Metode topografii transmisyjnej Langa 2z kontrastem ekstynkcyjnym.

2. Metode topografii odbiciowej z kontrastem ekstynkcyjnym /modyfikacja
metody Berga-Barreta/.

3. Pomiary krzywych podwéjnego odbicia na retnegowskim spektrometrze
dwukrystalicznym.

Szczegdly dotyczace stosowanych ukladdéw eksperymentalnych mozna zna-
leZé w pozycji [15/. Topografia transmisyjna Langa byla stosowana jako
podstawowe narzedzie ujawniania dyslokacji w badanych warstwach epitak-
sjalnych. Jak wynika z istniejacych publikacji, jest to metodawtym za-
kresie najszerzej stosowana. Nie udalo sie jednak przy jej pomocy wy -
znaczy¢ wektora Burgersa dyslokacji niedopasowania. Wystapity bowiem
silne anomalie kontrastu na tych dyslokacjach w réznych refleksach.

Zastosowanie topografii odbiciowej z kontrastem ekstynkcyjnym mialo
charakter uzupelniajacy. Metoda ta pozwala na lokalizacje dyslokacji w
warstwie przypowierzchniowej o grubosci 30-90 pm, po okredlonej stronie
prébki. W wielu przypadkach umozliwia rdéwniez lokalizacje uj$é dysloka-
cji niedopasowania na powierzchni. Topografia odbiciowa =2 kontrastem
ekstynkcyjnym istotnie pomagata przy ustaleniu wektordéw Burgersa dyslo-
kacji niedopasowania, gdyz nietypowosci kontrastu byty tu znacznie
mniejsze niz w przypadku topografii transmisyjnej Langa. Uzyskanie to-
pograméw nadajacych sie do reprodukcji jest w przypadku tej metody bar-
dzo trudne ze wzgledu na stabe kontrasty.

Pomiary krzywych podwéineqgo odbicia umozliwily bezpodrednig ocene
wielkosci niedopasowania sieciowego podtoza i warstwy epitaksjalnej.
Ponadto w pewnym stopniu mozliwa byla przy ich pomocy ccena grubosci

warstwy i stopnia rozmycia prcfilu zlacza.
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INTERPRETACJA KRZYWYCH PODWOJNEGO ODBICIA

Ocena wielkog$ci niedopasowania sieciowego jest mozliwa, gdy kriywe
podwéjnego odbicia wykazuja dwa maksima. Do pomiardw najwygodniej jest
stosowaé uktad, w ktérym na badanym krysztale ustawione jest odbiciesy-
metryczne mozliwie wysokiego rzedu. W naszym przypadku zapewniatly to
stosowane uktady spektrometru 3335 ,-333% 4 511V, -333° Joznaczenia we-
diug Renningera /16/7/.

W przypadku zastosowania na badanym krysztale z warstwa epitaksjalna
odbicia symetrycznego odstep maksiméw zwigzany jest tylko z réznica od-
stepéw miedzyptaszczyznowych w podiozu i w warstwie. Do wyznaczenianie-
dopasowania fm stosowana Jjest na ogél prosta interpretacja odstepu ma-

ksiméw krzywej podwdjnego odbicia 48 /177:

nf=—BL Yhgg @ [n.e96, /1/

gdzie: dp, - odlegto$¢ miedzyplaszczyznowa w podiozu /prostopadle do
powierzchni/,
dyl - odlegtod$ci miedzyptaszczyznowe w warstwie, w aktualny..
stanie anaprezenia
6p -~ kat Bragga.
Przejscie do interesujacego nas niedopasowania rzeczywistego, tzn.
wzglednej réznicy statych sieci w przypadku stanu nienaprezonego /ozn.
£ ../ jest mozliwe na podstawic wzoru /18/:

rz

/2/

gdzie jest wspétczynnikiem Poissona réwnym wedtug /13/ - 0,215. Osta-

tecznie wiec:

frz = 0,65 fm

Wzdr /2/ oparty jest na zalozeniu, ze os$rodek jest izotropowy craz
ze obecnogé dyslokacji niedopasowania w niewielkim stopniu usuwa nagre-
zenie elastyczne.

Przy zaniedbywalnym udziale de~formacji plasc:cycznej dopasowanie cien-
kiej warstwy do podtoza nastepuje w wyniku elastycznego rozciagniecia
lub $ciéniecia sieci warstwy w ptaszczyZnie prébki. Odlegtodci sieciowe
w tej plaszczyZnie beda takie same w warstwie, jak i w podiozu.

Deformacja elastyczna sieci podtoza jest mniejsza od deformacji sie-
ci warstwy w takim stosunku, jak maja sie do siebie ich grubosci A7.
Z punktu widzenia oceny niedopasowania deformacja podloza byta zanied-

bywalna /w najgorszym wypadku 10-krotnie mniejsza od deformacji warstwy/.
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Potwierdzenie eksperymentalne przedstawionych wyzej stwierdzen za-
wieraja m.in. prace Kishino /19/ i prowadzone w naszej pracowni /20-21/
Obecno$é dyslokacji niedopasowania mozna uwzglednié przy okliczaniu

f,, na podstawie nastepujacego przyblizonego wzoru /20/:

ESI-V/ + 1= -1/ - 2V
£ = /2a/

1+ v

gdzie: Bt - sktadowa wektora Burgersa, efektywnie uwalniajaca napreze-

nia /tzn. prostopadita do kierunku linii dyslokacyjnej w
ptaszczyZnie prébki/ - dla identyfikowanych najczesciej
dyslokacji 600, z wektorem Burgersa nachylonym do powierz-—
chni pod katem 54,74°, B_ = 1.109A,

- drednia odlegloé$é miedzy dyslokacjami,

~ wspdiczynnik uwzgledniajacy wystepowanie kilku kierunkdéw
linii dyslokacyjnych - w niniejszym przypadku dla warstw
w ptaszczyZnie /111/ k=1,5 /[20/.

Jak mozna tatwo oszacowaé¢ ze wzoru /2a/, nawet dla najwigkszych ob-
serwowanych koncentracji dyslokacji, gdzie t=40 um, biad wynikajacy z
zastosowania wzoru /2/ nie przekracza 10%.

Fukuhara i Takano /22,23/ wykazali na przykiadzie ztgacz dyfuzyjnych,
ze W przypadku rozmycia profilu ziacza korzystanie z prostej interpre-
tacji odstepu maksiméw krzywej odbicia, wyrazonego wzorem /1/, prowa-

dzié moze do zanizenia wielkosci fm i fr Wladciwe wartosci tych para-

5
metréw znajdowano przez dopasowywanie krzywych teoretycznych, uzyskiwa-
nych numerycznie.

W aktualnym przypadku mozna bylo spodziewad sieg, 2e efekt zanizania

wyznaczonych wartosci fm i fr bedzie nieznaczny. Potwierdzenie tego

przypuszczenia uzyskano na drzdze numerycznych obliczed krzywych odbié,
analogicznie jak w pracach /22,23/.

Przeprowadzone rachunki zakladaja jednowymiarowy charakter zmiansta-
tej sieci - tylko w kierunku prostopadiym do warstwy epitaksjalnej.

Krzywe odbicia uzyskuje sie na drodze numerycznego caitkowania nastg-
pujqceqgo réwnania na lokalny wspdSlczynnik odbicia X, uzyskanego zuktladu
rdwnan Takagi

= i}f Ab X+ / L + s /AR RS
sin/GB—W sin/68+f/ sin/@B—FV =

- /A8, 72/ X + X'_: /
sin/(--B +¥/
z warunkiem poczatkowym X=O na dolnej powierzchni krysztatu. W réwnaniu
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3 oznaczono odpowiednio:-x_ 'X}V Xh- ~ wspdiczynniki Fourierowskiego
rozwinigcia polaryzowalnosci elektrycznej;

A - dtugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego,

z - wspéirzedna prostopadia do powierzchni prébki,

Y - nachylenie plaszczyzn odbijajacych do powierzchni.

Funkcja o« /a0,z/ uwzglednia zmiane kata padania 4 & i profil zmian sta-

tej sieci w funkcji wspdirzednej z, iéi /z/:

a
d

«/06 ,2/ = -25in26 A0 - d/./ (cos'i/ tgOy+ = sin 2§) sin 26 /4/

Zaktadano tu ‘i“ /z/ w postaci podawanej przez Runyana /[25]:

-Aag/z/ = fm(exp/—#ﬁerfc /i + 1/{//z wr/ + erfc//a-z’—- 1//2 wr/)/S/

gdzie dw - grubos$é warstwy.
Rozmycie profilu zlacza okres$lone jest przez wystepujacy we wzorze /5/

parametr w

w_ jL__:L?_ 6
| Ywe w
gdzie D jest statg dyfuzji, a Ve = predko$cia narastania warstwy epi-

taksjalnej.

Numeryczne calkowanie réwnania 3 przeprowadzono metoda typu Runge’go
Kutty czwartego rzedu /24/, przyjmujac calkowita grubos$é krysztatu réw-
ngq 400 pam.

Krzywe teoretyczne obliczone zostaty dla grubos$ci warstw 5 i 10 Jm
dla wartos$ci parametrdéw W, odpowiadajqcych parametrom procesu oraz war-
tosciom pigciokrotnie wiekszym. Wartosci W, odpowiadajgce parametrom
procesu wynosza odpowiednio 0,058 dla grubosci warstwy 5 pm i 0,041 dla
grubosci warstwy 10 pm. Efekt zmniejszenia sie odstepu miedzy maksimami
krzywej jest przy wartosciach W, odpowiadajacych warunkom procesu nie-
zauwazalny dla obydwu grubos$ci warstw /mniejszy niz 0,25"/. Jest on réw-
niez niezauwazalny przy W, pieciokrotnie wiekszym i grubos$ci warstwy 10
pm. Dla pieciokrotnie wiekszego niz dla warunkéw procesu W i grubosci
warstwy 5 jim obserwuje sie zmniejszenie odstepu maksiméw o okoio 2".

Krzywe teoretyczne odbié¢ i odpowiadajace im profile zXlacz epitak-
sjalnych przedstawione zostaly na rysunku 1. Nalezy zaznaczyé, ze sa to
krzywe wyrazajace natezenie odbitego promieniowania w funkcji kata pa-
dania dla idealnie ptaskiej i monochromatycznej fali padajacej. Krzywe
wy znaczone dos$wiadczalne s3 natomiast krzywymi podwéjnego odbicia, a
wiec splotami krzywych odbicia dwéch krysztatdw. Przy stosowanym W na-
szym przypadku ukladzie Renningera z asymetrycznym odbiciem na pierw-
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badanego krysztatu [16/7.

szym krysztale uzyskuje sie jednak duze zblizenie krzywych

odbicia do krzywej

odbicia

Rys.
-4 il
od =5um, w =0,058, f =0,5x10 ;b.d =5um, w =0,29, f =0,5x10
w - r rz -4 w “ r rz -4
c.d =10 ym, w = 0,041, f =0,5x10 , d.d =10 pm, w = 0,205, f =0,4 x 10
w r w r rz
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Teoretyczne krzywe odbié /natetenia odbitego promieniowania | w funkcji kqta pado-
nia ©/ liczone numerycznie z réwnafi Takagi i odpowiadajqce im profile zlqcz /zmiany odle-

T
gloéci miedzyplaszczyznowych dhkl w funkeji odlegloéci od powierzchni wglqb prébki - z/
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od pcdfza /‘\
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Rys. 1. Teoretyczne krzywe odbié /nateienia odbitego promieniowania | w funkcji kqta pado-
nia ©/ liczone numerycznie z réwnar Takagi i odpowiadajqce im profile zlqcz /zmiany odle -
gloéci miedzyplaszczyznowych d,,, w funkcji odleglosci od powierzchni wglqb prébki - z/
b o 9
u.dw =5 pm, W, = 0,058, frz =0,5x10 5 b.d =5 pum, W= 0,29, frz =0,5x10

_ ] - -4 " B 3 -4
<:.dW =10 um, W= 0,041, frz =0,5x10 ; d.dW =10 pm, w, = 0,205, frz =0,4 x 10

Zaréwno na krzywych teoretycznych, jak i na krzywych doswiadczalnych,
mierzonych na prébkach mato wygietych, sa widoczne dodatkowe maksima
interferencyjne po obydwu stronach maksiméw od warstwy. Dodatkowe mak-
sima na krzywych doswiadczalnych sa znacznie stabiej widoczne wskutek

skorfczonej rozbiezno$ci padajacej wiazki, wygiecia, lokalnych deforma-
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cji, czy obecnosci dyslokacji niedopasowania. Przyklady krzywych dos-

wiadczalnych pokazano na rysunku 2.

A

48"

Rys. 2. Przyktady eksperymentalnych krzywych podwéjnego odbicia: a/ ty=
powa krzywa uzyskiwana w prébce wygigtej d,=15 pm; b/ krzywa uzyskana na
prébce o matym wygigciu /promien krzywizny 100 m/, wskazujaca dodatkowe
maksima interferencyjne, dw=5fmv—pr6bkaz silnie domieszkowanympodtozem
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Charakterystyczna cechg zmian krzywych teoretycznych odbié wraz z
rozmyciem profilu zijcza epitaksjalnego jest m.in. wzrost poziomu tta w
obszarze miedzy maksimami i ostfabienie maksiméw interferencyjnych po

stronie zewnetrznej maksimum warstwy.

DYSKUSJA WYNIKOW

Podstawowe dane prdébek, na ktdérych badano powstawanie dyslokacji nie-
dopasowaaia w funkcji grubo$ci warstwy zebrano w tablicy 1. Tablica ta
przedstawia:

1/ grubo$é warstwy okreélana na podstawie trdéjkatdéw bieddw utozenia,
mierzonych na prébce kontrolnej dotaczonej do kazdego z przeprowa-
dzonych procesdéw,

Tablica 1
- sl AA ad . G
Grubo$é¢ | Opornosé £ =p No~No/ | =2 - pw g = oWl 2
warstwy | warstwy ad,. rz Adw_i_ /dyna/cm¢/
am m $tcm .
-5 -4 -4 8
28 4,5 3,9x10 0,714x10™%| 0,46x10 0,912x10
24 4,5 3,9x107° 0,65x10"% | 0,42x10™% | 0,831x10®
20 4,43 4,2x107° 0,65x10"% | 0,42x107% | 0,831x108
15 4,5 3,9x107° 0,7x10™% | 0,46x10™* | 0,912x10°
9,7 | 4,8 3,1x10™° 0,57x10"% | 0,36x107% | 0,713x108
4,8 | 4,8 3,1x107° 0,59x10~% | 0,38x107% | 0,753x108

2/ opornoéé warstwy, mierzona metoda czterosondowa na prdébce kontrolnej,
3/ niedopasowanie sieci fg4 obliczone na podstawie koncentracji domiesz-
ki, wyznaczanych z pomiardw elektrycznych. Korzystano przy tym

z nastepujacego wzoru:

fF =};/Nw - Nr/’ /7/

gdzie N, i Np koncentracje domieszki w warstwie i w podiozu /wyznaczo-

ne na podstawie mierzonych opornoéci z wykreséw standardowych/. Wspdi-

czynnik B - dla domieszki boru - przyjeto wedtug Nishizawy N1 réwny

3,83x10" 24

4/ wspdStczynnik fm - wedlug wzoru /1/, okreflony na podstawie bezpo-
dredniego pomiaru na spektrometrze dwukrystalicznym,

5/.wspétczynnik niedopasowania frz’ wyznaczony na podstawie wzordw /2/
i /2a/

6/ naprezenie elastyczne normalne, liczone wediug wzoru:
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6 =g/ fygr /8/

gdzie E - modut Younga, réwny dla Si: 1,560 x 1012 dyna/em™2.

Poréwnujac zamieszczone wartosci wspéiczynnika niedopasowania, Wy~
znaczone na podstawie pomiaréw elektrycznych i krzywych podwéjnego od-
bicia, widaé, ze wyniki nie sa zupelnie zgodne. Niewatpliwie bardziej
wiarygodne sa tu wyniki pomiaréw spektrometrycznych jako znacznie bar-
dziej bezpos$rednie. Znajomo$é parametru niedopasowania jest szczegdlnie
istotna dla eksperymentalnego sprawdzania oszacowar grubosci krytycz-
nej.

Obydwa modele Matthewsa prowadza do jednakowej zaleznoéci, wiazace]

grubogé krytyczna h_ ze wspélczynnikiem niedopasowania £ __ :

b 1-Y cos & )
£: i V7 cosd In /~/. /9/

gdzie: b - dXugo$é wektora Burgersa /3,84i/,
V - wspéiczynnik Poissona,
A - kat migedzy wektorem Burgersa a linia dyslokacji,
kat miedzy kierunkiem wektora Burgersa a kierunkiem prosto-

padiym do linii, lezacym w plaszczyZnie rozdziaiu.
Zaleznos$¢é grubosci krytycznej hc od wspéiczynnika niedopasowania frz

obliczona na podstawie wzoru 9, przedstawiono na rys. 3. Zalozono przy
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Rys. 3. Zaleznoé¢é grubosci krytycznej od wielkos$ci niedopasowania sie-
ciowego wg Matthewsa
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tym, tak jak poprzednio, dyslokacje 60° z wektorem Burgersa nachylonym
do powierzchni pod katem 54,740.
Powstajgce na prébkach niedopasowanie sieciowe byto tak doorane, aby

liczone na podstawie zaleznod$ci /9/ wartosci hc byty rzedu 10 + 12 pm.
Umozliwito to latwe uzyskanie warstw o grubosciach mniejszych od tej

wartodéci. Grubo$ci warstw zawieraly sie w przedziale 5 + 28 um, 2z za-
chowaniem odstepu okolo 4 + S pm pomiedzy poszczegdlnymi procesami. W
kazdym z proceséw uzyskiwano z reguly cztery prébki, co pozwalalo na

unikniecie przypadkowo$ci wynikdw.

Przed wykonaniem topograméw transmisyjnych metoda Langa z prdébek
strawiono warstwe epitaksjalng osadzajaca sie z drugiej strony prdébki,
w sposéb niekontrolowany, z polikrystalicznego krzemu, na ktdérym prébki
byly polozone w reaktorze. W warstwie tej wystepowaly z reguly duze kon-
centracje dyslokacji niedopasowania.

Przyktady uzyskanych topograméw transmisyjnych z warstw o réinych
grubo$ciach pokazano na rysunkach 4-5. Pojawienie sie dyslokacji niedo-
pasowania mozna w sposéb wyraZny zaobserwowaé dopiero na prdébkach ogru-
bodci warstwy 20 pm, a wiec po znacznym przekroczeniu grubogci krytycz-
nej. Przy tej grubo$ci dyslokacje niedopasowania zwigzane sg najczes-
ciej z pasmami po$lizgowymi i 2z uszkodzeniami powierzchni przy brzegach
prébek.

Z dalszym wzrostem grubo$ci obserwuje sie wzrost gestodci dyslokacji
niedopasowania. Na prébkach z warstwami 28 um obserwuje sieg duze ges-
tos$ci dyslokacji niedopasowania, nie zwigzanych z pasmami poglizgu i u-
szkodzeniami brzegéw, w $rodkowych obszarach prébek. Geg€sto$ci dysloka-
cji na poszczegdélnych prdébkach z tego samego procesu réznig sie jednak
dos$4 znacznie.

Ma cze$ci prébek wykonano dodatkowo topogramy odbiciowe obydwu stron
orébek. Mialo to na celu m.in.:

1/ potwierdzenie, ze obserwewane na topogramach transmisyjnych dysloka-
cje niednpasowania s3 zwigzane z wladciwa warstwa, a nie z przypad-

kowg epitaksja na drugiej stronie prdbek,

2/ zlokalizowanie ewentualnych uj$é dyslokacji niedopasowania na powierz-
chni, z drugiej strony prébek i do pewnego stopnia na powierzchni
warstwy .

Préby lokalizacji uj$é na powierzchni warstwy wykonywano przy zasto-
sowaniu reflekséw 511 i 531, ktdére ze wzgledu na maly kat wej$cia rzedu
8° posiadaja najmniejsze gleboko$ci wnikania, a jednoczeénie wystarcza-
jaca czulo$é dla ujawniania dyslokacji /277.

Stwierdzono, ze wiekszo$¢é dyslokacji niedopasowania w najgrubszych
warstwach epitaksjalnych nie ma zakoliczef na powierzchni od strony pod-



Rys. 4. Topogrurpy transmisyjne Langa warstw Rys. 6. Topogram odbiciowy warstwy
epitaksialnych p'p o réznych grubosciach epitaksjalnej o d\"|r = 20 pm;
a- dW =28 um. b - dw = 20 pm, refleks 620

€=-d =97 um

http://rcin.org.pl



%
Rys. 5. Topogramy transmisyjne Langa warstw epitaksjalnych p p, przedstawionych na rys. 4, po
zarysowaniu i 2-godzinnym wygrzewaniu w temperaturze 1200°C

u-dw=28}1m,b-dw=20}.rm,c-dw=l5pm,d-dw=9,7pm
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Yoza. Nie moga one powstawad zgodnie z pierwszym modelem Matthewsa, a
ewentualnie z drugim.

Pierwszy z modeli Matthewsa z duzym prawdopodobieflistwem moze by¢ spel:
niony w przypadku dyslokacji zwigzanych z pasmami po$lizgu. Proponowany
przez Matthewsa po$lizgowy mechanizm rozwijania sie dyslokacji niedopa-
sowania potwierdzaja omawiane dalej badania wektoréw Burgersa i regu-
larny prostoliniowy przebieg linii dyslokacyjnych.

Obydwa proponowane przez Matthewsa modele zaktadaja formowanie sie
dyslokacji niedopasowania z dyslokacji /ewentualnie péipetli dyslokacji/
o ptaszczy?nie pos$lizqu nachylonej do powierzchni warstwy znajdujace]
sie wstepnie w obszarze warstwy. Powstawanie takich dyslokacji nie jest
automatycznym rezultatem przekroczenia warunkdéw krytycznych, lecz - jak
mozna przypuszcza¢ - wynikiem pewnych zakiScerl procesu epitaksji.

W szczegblnodci mozna tu wymienié rézne zanieczyszczenia warstwy,wytra-
cenia, wady obrdébki lub uszkodzenia powierzchni i obrzeza krysztaiu.
Tym wladnie nalezy tiumaczy¢ brak dyslokacji niedopasowania lub bardzo

znikoma z punktu widzenia uwalniania naprezen ich ilns¢ po znacznym
przekroczeniu grubosci krycycznej.

Pctwierdzenie tych wynikdw uzyskano po przeprowadzeniu eksperymen-
téw, polegajacych na silnym zarysowaniu, a nastepnie dwugodzinnym wy-=
grzewaniu prdbek w temperaturze 1200°¢ /tzn. zblizonej do temperatury
wzrostu warstwy/. Zarysowanie powierzchni powoduje powstanie lokalnej
deformacji plastycznej w poblizu powierzchni, z ktdra zwigzana jest
obecnos$¢ dyslokacji.

Zarysowanie wykonano w kierunkach krystalograficznych /110/ i /112/,
tzn. odpowiednio w kierunku przeciecia plaszczyzny poslizgu z powierz-
chnia prdbki i prostopadle do tego kierunku.

Wygrzewanie w wysokiej tempera:urze pozwolilo na uzyskanie dostate-
cznej ruchliwoéci dyslokacji, ktéra w strukturze diamentu silnie maleje
ze spadkiem temperatury w zwiazku z duzymi barierami Peierlsa /47.

Po zarysowaniu i wygrzewaniu, na prébkach o odpowiednio grubych war-
stwach obserwowano pojawienie sie nowych dyslokacji niedopasowania. W
przewazajacej czedci dyslokacje niedopasowania byly zwiazane 2z rysami,

chociaz obserwowano pojawienie sie nowych dyslokacji niedopasowania nie

zwiazanyeh z rysami. Zdecydowanie wigcej dyslokacji zwiazanych z rysami
obserwowano przy zarysowaniu w kierunku /112/. Ilustruje to rysunek 5,
przedstawiajacy topogramy prébek z warstwami 15 Pm i 20 i, przed 1 po
wspomnianym eksperymencie.

Moment powstawania dyslokacji niedopasowania po zarysowaniu iwygrze-
waniu jest zgodny z oszacowaniem podanym przez Matthewsa /hc = 13,5 pm/

Na badanej serii prébek, poddanych zarysowaniu i wygrzaniu, dyslokacje

45



pojawily sie przy grubos$ciach warstw od 15 Fm wzwyZz, nie obserwowano
ich natomiast na prébkach z warstwami 10 pm i mniejszymi. W wyniku za-
stosowania samego procesu wygrzewania, bez uprzedniego zarysowania, pow-
stawanie nowych dyslokacji dla warstw o grubos$ciach ponizej 20 jam prak-

tycznie nie zostato zaobserwowanem

BADANIA TYPU DYSLOKACJI NIEDOPASOWANIA

W aktualnym przypadku identyfikacja typu dyslokacji niedopasowania
okazala sie znacznie utrudniona. Zastosowanie analizy wygaszeri w meto-
dzie transmisyjnej nie dalo zadowalajgcych wynikdéw. Obserwowane zmiany
kontrastu w funkcji réznych reflekséw transmisyjnych zupeinie nie odpo-
wiadaty zmianom warto$ci cos 616 /gdzie g wektor dyfrakcji/ dla wszyst-
kich wektoréw Burgersa. Wystepowalo ponadto odwracanie sie kontrastu
przy niektdrych polozeniach linii dyslokacyjnych w refleksach asymetry-
cznych.

Préby przeprowadzano w refleksach typu 220, 422 i 111, tzn. w 9 réz-
nych refleksach, na kilku wybranych prdébkach.

Trudnoéci przy identyfikacji kierunku wektora Burgersa byty w duzym
stopniu analogiczne do napotkanych przy prowadzonych wczeéniej w Pracow-
ni Rentgenografii badaniach dyslokacji niedopasowania w zigczach epi-
taksjalnych pp' /147. W warstwach tych wystepowal odwrotny uktad niedo-
pasowania przy podobnej wielko$ci wspdiczynnika niedopasowania.

Nietypowe zmiany kontrastu na dyslokacjach niedopasowania w topogra-
fii transmisyjnej Langa, jak mozna przypuszczadé¢, wynikaja z nastepuja-
cych przyczyn:

1/ bikrysztaty, jakimi sg typowe ztacza epitaksjalne, majg dla wiekszo-
$ci reflekséw /zardwno transmisyjnych, jak i odbiciowych/ podwéjne
maksimum odbicia, co powoduje znaczny /do okolo 1,8 - 1,9 raza/wzrost
tla topograméw uzyskiwanych w stabo skolimowanej wigzce. Pojedyncze
maksima wystepuja jedynie dla symetrycznych refleksdéw transmisyjnych,

2/ jak to wykazaly miedzy innymi badania prowadzone w nasze] Pracowni
na rentgenowskim spektrometrze dwukrystalicznym /26/ a wiec przy po-
mocy metody znacznie czulsze]j, ponadto pozwalajacej na bezpos$rednig

ocene charakteru deformacji wokotr dyslokacji niedopasowania, wystepuje
dalekozasiggowe wygiecie plaszczyzn sieciowych wokdét 1linii dyslokacyj-
nej. Wygiecie to jest najprawdopodobniej zwigzane z oddziatywaniem dys-
lokacji niedopasowania z powierzchnia /28/. W pierwszym przyblizeniu od-
wracanie sig kontrastu lub anomalnie silny kontrast tiumaczyé mozna

zwigzanymi z wygieciem lokalnymi przesunieciami maksimum odbicia podio-
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za i warstwy. Zmiany wzajemnego pokrywania sie¢ maksiméw powoduja zmia-
ny wielkosci intensywnosdci lokalnie odbijajacego sie promieniowania,
obok wystepujacego kontrastu ekstynkcyjnego, zwiazanego z gradientem de-
formacji.odwracanie sie kontrastu nastepuje przy nasuwaniu sie na sie-
bie maksiméw odbié podloza i warstwy.

Charakterystyczng cecha kontrastu zwigzanego z dodatkowym wygigciem
plaszczyzn sieciowych w poblizu dyslokacji niedopasowania jest znaczne
jego ostabienie, gdy dyslokacja biegnie réwnolegle do ptaszczyzn dyf-
rakcji.

W metodzie odbiciowej z kontrastem ekstynkcyjnym anomalie kontrastu
byly nieznaczne, choé nieco wieksze niz w epitaksji PP ocodwrotnym nie-
dopasowaniu.

Na bardziej typowe zmiany kontrastu wplywa tu znacznie mniejsza czu-
Yoéé metody. Kontrast powstaje w obszarze blizszym rdzenia dyslokacji,
gdzie pole deformacji jest bardziej zblizone do pola deformacji dyslo-
kacji w monokrysztale. W refleksach odbiciowych ponadto odlegtodci ka-
towe maksiméw odbié podioza i warstwy sa wieksze niz w typowych reflek-
sach transmisyjnych. Zmniejsza to znacznie mozliwos$ci wystepowania efek-
téw zwigzanych z nasuwaniem sig¢ maksimdéw.

Préby identyfikacji wektoréw Burgersa przeprowadzano wykonujac po
trzy refleksy typu 440 lub 620 i symetryczny refleks 333. Na podstawie
uzyskanych wynikéw mozna z duzym prawdopodobiernstwem wyciagnaé wniosek,
ze wiekszoéé zaobserwowanych dyslokacji niedopasowania to dyslokacje
60°
54,740. Swiadcza o tym miedzy innymi :

- o wektorze Burgerca nachylonym idc powierzchni prébki pod katem

1/ silny kontrast w refleksie symetrycznym 333, wykluczajacy polozenie
wektoréw Burgersa w ptaszczyZnie prébki

2/ zgodne 'z odpowiednimi wartosciami cos gb, przy pewnej poprawce naos-
Yabienie kontrastu w polozeniach bliskich réwnolegtemu do ptaszczyz-
ny dyfrakcji, zmiany kontrastu w réznych refleksach asymetrycznych
danej grupy,

3/ wystepowanie w refleksach asymetrycznych 440 i 620 - dla danego kie-
runku 1linii dyslokacji o réznym stopniu kontrastu - odpowiadajacego
dwu mozliwym polozeniom wektordéw Burgersa dla dyslokacji 607 - Ilu-
struje to rysunek 6, na ktérym przedstawiono topogram 620.

W poblizu zarysowan wykonanych dla sprowokowdnia powstawania dyslo-

kacji niedopasowania obserwowano réwniez czgsto charakterystyczne nie-

regularne petle dyslokacyjne /patrz np. rys. 5¢/. Majq one, w odréznie-
niu od wigkszoséci dyslokacji niedopasowania, wektory Burgersa poozone
W ptaszczyZnie prébki. Na topogramach odbiciowych wykonanych w symetry-
cznych refleksach odbiciowych 333 sa one zupelnie niewidoczne, pojawia-
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ja sie natomiast ze stosunkowo stabym kontrastem w niektdérych ref lek-

sach asymetrycznych typu 620 czy 440, gdy cos'ab # 0.

PODSUMOWANIE

1. Przeprowadzono badania powstawania dyslokacji niedopasowania w funk-
cji grubo$ci warstwy dla homoepitaksjalnych warstw krzemowych silnie
domieszkowanych borem.

2. Do ujawniania i identyfikacji dyslokacji zastosowano metody topogra-
fii rentgenowskiej z kontrastem ekstynkcyjnym - transmisyjna i od-
biciowa.

3. Zastosowano technike spektrometru dwukrystalicznego do bezposredniej
oceny wspdiczynnika niedopasowania sieciowego.

4. Droga numerycznej symulacji krzywych odbié ustalono, ze zanizenie
wielko$ci niedopasowania sieciowego, zwijzane z rozmyciem ztacza,
dla pomiaréw spektrometrycznych na typowych warstwach epitaksjalnych
jest zaniedbywalne.

5. Potwierdzono mozliwo$¢é powstawania dyslokacji niedopasowania w krze-
mowych warstwach epitaksjalnych zgodnie z modelami Matthewsa.

6. Ustalono, ze ponizej grubos$ci krytycznej dla danego niedopasowania
sieciowego wedlug Matthewsa nie nastepuje generacja dyslokac}i nie-
dopasowania. Powyzej grubos$ci krytycznej powstawanie dyslokacji fie-
dopasowania uwarunkowane jest natomiast obecnos$cia dyslokacji spei-
niajacych zalozenia modeli Matthewsa. Przy odpowiedniej starannos$ci
przy prowadzeniu procesu epitaksjalnego mozliwe jest znaczne prze-
kroczenie warunkdéw krytycznych bez generacji dyslokacji niedopasowa-

nia.
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