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Określenie położenia epitaksjalnych złącz n/n^ 
w krzemie na szlifach skośnych 

WSTĘP 

W p rodukc j i k rzemowych warstw ep i taks ja lnych o gruboSci pon iże j 2 j jm dużą t r u d -
ność sprawia o k r e i l e n i e grubości o t rzymanej wars twy . N a spektrofotometrze o n a j -
szerszym zakresie pomiarowym FTG-12 / D I G I L A B / można mierzyć grubość warstwy p o -
w y ż e j 1 , 5 f i m . Metoda opar ta na pomiarze boku t ró jką ta b łędu wzrostu w przypadku 
c i enk i ch warstw jest obarczona dużym b łędem, nawet jeś l i stosuje się mikroskop o p o -
większen iu 1600x. W y n i k ł a stąd konieczność określenia grubości c i enk i ch warstw 
innymi metodami . Au to rzy n in ie jsze j pracy pod ję l i się opracowania metody o t r z y m y -
wania sz l i fów skośnych o małym kąc ie nachy len ia ( p o n i ż e j 1 ) i u jawn ien ia z łącza 
n/n"*" na tym s z l i f i e . Z punktu w idzen ia kons t rukc j i przyrządów pó łp rzewodn ikowych 
znajomość g łębokośc i po łożen ia z łącza jest ważn ie jsza n i ż znajomość meta lu rg iczne j 
grubości warstwy e p i t a k s j a l n e j . 

1 . P R Z Y G O T O W A N I E SZLIFU S K O Ś N E G O 

Dla uzyskania odpowiedn iego kąta nachy len ia sz l i fu p ł y t kę na ogó ł p rzyk le ja s l j 
do b loku ze s ta l i n i e rdzewne j , którego jedna p łaszczyzna jest ścięta pod żądanym 
kątem i próbkę zesz l i fowu je się ręczn ie na p ł yc i e szk lanej za pomocą wodnej z a w i e -
siny proszku sz l i f ie rsk iego [ zwyk le t l enku g l i n u ) . W końcowym stadium sz l i fowan ia 
stosuje się często pastę d iamentową o g ranu lac j i pon iże j 1 jam [ 1 ] . P o tak im zabiegu 
można o t rzymać pow ie rzchn ię lustrzaną, a le występują na n i e j rysy i w g ł ę b i e n i a . 

Stan pow ie rzchn i jest k ry tycznym czynn ik iem wp ływa jącym na dokładność okreś le -
n ia po łożen ia z łącza metodami chemicznymi . D . S . Turner [ 2 ] w y k a z a ł , że po ten -
c j a ł y e lek t rochemiczne szl i fowanego i polerowanego k rzemu, mierzone w stosunku 
do standardowej e lek t rody ka lome lowe j , znacznie różn ią s i ę . W n in ie jszym op racowa-
n i u zastosowano w zw iązku z tym polerowanie mechan iczno-chemiczne , z użyc iem 
wodnej zawiesiny k rzemionk i z dodatk iem wody amon iaka lne j . Polerowanie p rowadzo-
no na po lerce labora to ry jne j MULTIPOL MR wyposażonej w uchwyt z p ierśc ieniem 
dystansowym, k tó ry pozwala ustawić dowolny ką t sz l i fowan ia w zakresie od 10, do 
1 , ^ . Zastosowanie po le rk i znacznie u ła tw ia operac ję wykonan ia sz l i f u skośnego 
i zapewnia o t rzyman ie jednorodnie przygotowanej powie rzchn i s z l i f u . 

Następnym wymagan iem, szczególn ie trudnym do spełn ien ia w przypadku sz l i f u 
o małym kąc ie n a c h y l e n i a , jest uzyskanie w y r a ź n e j , ostrej granicy pomiędzy p o w i e r z -
chn ią warstwy a sz l i f em . W t rakc ie po lerowania zawiesina dostaje się pod p ły tkę p o -
wodując zaokrąg len ie b rzegu . Un iemoż l iw ia to zna lez ien ie dokładnego punktu odn ie -
s ienia przy pomiarze od leg łośc i z łącza od powie rzchn i wars twy . 
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w czasie przeprowadzonych przez nas prób s tw ierdzono, iż stosowanie tkaniny po -
lersk ie j sprzyja gromadzeniu się k rzemionk i na k rawędz i sz l i f u , co powoduje je j za -
o k r ą g l e n i e . Zastosowano wobec tego tarczę ze szkła kwarcowego, czo ło p ierścienia 
dystansowego wykonano natomiast ze s ta l i n i e rdzewne j . Po wprowadzen iu tych zmian 
otrzymano sz l i f y o dobrze wypolerowanej powierzchn i z n i e l i c z n y m i , przypadkowymi 
rysami i z wyraźn ie zaznaczoną gran icą sz l i fu od strony powierzchn i wars twy, nawet 
przy kąc ie nachy len ia 10' . Kąt nachy len ia sz l i f u okreSlano na pro f i logra f ie 
SURFCOM. Czas wykonan ia sz l i f u o kąc ie nachy len ia 30 ' d la warstwy o grubości 
ok . 1 | im jest o k . 20 m i n . 

2 . U J A W N I E N I E Z t Ą C Z A n/n"^ 

Opisywane w l i te ra turze roz twory , używane do u jawnian ia z łącz w k rzemie , można 
podz ie l i ć na 3 grupy w zależności od zjawisk zachodzących na powierzchn i krzemu: 

1 . Roztwory ba rw iące , oparte na r eakc j i u t l e n i e n i a - r e d u k c j i k r zemu . 
2 . Roztwory, w k tó rych zachodzi reakc ja podstawienia przez krzem jonu metalu 

/ t r a w i e n i e e l e k t r o c h e m i c z n e / . 
3 . Roztwory rozpuszczające krzem z szybkością za leżną od typu i koncen t rac j i 

zawar te j w nim domieszk i . 

Do grupy pierwszej na leżą roz twory oparte na mieszaninie kwasu azotowego i f l u o -
rowodorowego. W k lasycznej pracy Ful lera i Di tzenbergera [ 3 ] do u jawn ien ia z łącza 
p / n stosowano roztwór 0,170,5^/0 objętościoy/ych H N O /7CP/o/w HF /48P/o/ . W t r a k -

o 
c ie t rawien ia następowało c iemnien ie obszaru p . Au to rzy metody u w a ż a l i , że n ie jest 

to wyn ik t rawien ia k rzemu, lecz że c iemnienie jest spowodowane powstaniem warstwy 

SÍO2 na powierzchn i typu p , która bardz ie j ulega u t l e n i e n i u . Dalsze badania w y k a -

z a ł y , że warstewka ta może być wodork iem krzemu lub H2SiF^ . W pracy [ 4 ] u j a w -

niano z łącza n / n ^ stosując roztwór o sk ładz ie : 1 cząstka ob ję tośc iowa HF / 4 S % / , 
3 cząstki ob jętośc iowe H N O _ /70P/o/, 8 cząstek ob ję tośc iowych C H ^ C O O H /99 ,3> /o / . 

J ^ o 
Stwierdzono, że krzem o rezystywności ^ 1 ,0x10 m i i - m t r a w i ł się w tym r o z -
tworze z szybkością 0 ,773 um/m in , natomiast w ogóle n ie zaobserwowano t rawien ia 

krzemu o ^ > 6 , 8 x 1 0 m - m . W przypadku, gdy rezystywność tę mia ła warstwa 
epi taksja lna osadzona na s i ln ie domieszkowanym pod łożu / n / n / , t rawien ie obszaru 
wysokorezystywnego zachodz i ł o , a szybkość jego wzrasta ła w miarę przed łużan ia 
czasu t r a w i e n i a . Może to być skutkiem s i ln ie u t len ia jącego dz ia łan ia H N O 2 , k tóry 

powstaje w t rakc ie t raw ien ia niskorezystywnego pod łoża . Reakcja t rawien ia krzemu 
przebiega w dwóch stadiach: 

S i + 2 / 0 / - « - S i 0 2 ( 1 ) 

S Í O 2 + 6 H F - ^ S i F ^ " ^ + 2 H 2 O + 2 H"*" ( 2 ) 

Stopniem pośrednim jest powstanie H N O 2 , k tóry wchodz i w reakc j ę z krzemem: 

4 H N O 2 + S i - » S i 0 2 + 2 H 2 O + 4 N O ( 3 ) 
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Powstający H N O 2 spe łn ia ro lę k a t a l i z a t o r a , powodu jąc dalsze jego powstawan ie 

na skutek r e a k c j i : 

H N O 2 + H N O g — N 2 0 ^ + H 2 O ( 4 ) 

N 2 0 ^ + 2 N O + 2 H 2 0 - ^ 4 H N O 2 f 5 ) 

H N O g + N 0 - » H N 0 2 + N O 2 ( 6 ) 

A zatem w czasie t r a w i e n i a zw iększa się i lość H N O 2 . 

W grup ie d rug ie j z n a j d u j ą się r o z t w o r y C u S O ^ , A g N O ^ , A u C I ^ w HF lub go rących 

zasadach. Podstawienie Si na mie jsce C u , A g i A u w roz tworze so l i t y ch m e t a l i n a -
s tępuje d l a t e g o , że p o t e n c j a ł e l e k t r o c h e m i c z n y k rzemu jest wyższy n i ż p o t e n c j a ł 
e l e k t r o c h e m i c z n y jonów t ych m e t a l i . Różnica p o t e n c j a ł ó w e l e k t r o d o w y c h obszaru 
n i n"*" p o w o d u j e , że jony me ta lu osadza ją się na p o w i e r z c h n i k rzemu wys tępu jącego 
w r o l i ka tody / n / , czemu towarzyszy rozpuszczan ie k r zemu s tanówic^ego anodę . 
Me toda e l e k t r o c h e m i c z n a wymaga w y k o n a n i a k o n t a k t u omowego na p róbce , co jest 
znacznym u t rudn ien iem w j e j s tosowan iu . 

Można p r zep rowadz i ć r ówn ież bezprądowe osadzanie jonów srebra [ 5 ] z r o z t w o r u 

0 sk ładz ie : 40 ml HF / 4 9 , 2 % / , 2 0 ml H N O ^ /7CP/o/, 2 g A g N O ^ rozpuszczone w 100 

ml H 2 O . W roz two rze tym można u j a w n i ć z ł ą c z e n/n"*", pon ieważ szybsze osadzan ie 

zachodz i na p o w i e r z c h n i obszaru wysoko rezys t ywnego . 

Spo§-ód roz tworów r o z p u s z c z a j ą c y c h k rzem n a j c z ę ś c i e j spotyka się różne w a r i a n t y 
r oz two ru S i r t l a , stosowane często z jednoczesnym naśw ie t l an iem p róbk i p rom ien iam i 
pod czerwony Tl i , n p . roz twór o s k ł a d z i e : 10 cząstek o b j ę t o ś c i o w y c h r o z t w o r u 
/ I g C r O „ w 3 ml H „ 0 / + 1 cząstka ob ję tośc iowa HF [ 6 ] . Roztwór S i r t l a a t a k u j e 

o ^ 
obszary k rzemu o podwyższone j e n e r g i i . N a p r o m i e n i o w a n i e s tymulu je s t rumień noś-
n i ków p rzez bar ie rę z ł ą c z a powodu jąc spadek p o t e n c j a ł u na z ł ą c z u . W r e z u l t a c i e 
wzrasta na tężen ie po la e l e k t r y c z n e g o w obszarze zubożonym z ł ą c z a i obszar ten t r aw i 
s ię s z y b c i e j . 

Do te j grupy na leży r ówn ież r o z t w ó r o sk ładz ie 2 g H J O ^ * 2 H 2 O , 1 ml HF / 4 8 % / 

1 20 ml H 2 O [ 7 ] . U j a w n i e n i e następu je na skutek za jśc ia r e a k c j i : 

7 Si + 2 H J O ^ — 7 S IO + J2 + H 2 O 

S i O + 6 HF — H 2 S i F ^ + H 2 O + H2 

W p rzypadku z ł ącza p / n c i e m n i e j e obszar p , natomiast w z ł ą c z u n/n"*" c i e m n i e j e o b -

szar wysoko rezys t ywny . 

Powtarzalność i dok ładność powyższych metod u j a w n i a n i a z ł ą c z a z a l e ż y przede 

wszystk im od : 
1 / s t a n u p o w i e r z c h n i s z l i f u , 
2 / r ó ż n i c y w e l e k t r o p r z e w o d n i c t w i e obsza rów, k t ó r y c h g ran i cę na leży u j a w n i ć , 
3 / d o b o r u czasu u j a w n i a n i a z ł ą c z a w p o w i ą z a n i u ze sk ładem e l e k t r o l i t u i jego 

tempera tu rą . 
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w n in ie jsze j pracy sprawdzono skuteczność stosowania większości roztworów op isa-
nych w cy towanej l i t e ra tu r ze . Naj lepsze w y n i k i uzyskano używając mieszaninę k w a -
sów H N O ^ , HF i C H g C O O H . W wyn iku przeprowadzonych prób wybrano skład: 

3 cząstk i ob ję tośc iowe H N O ^ /óS ' /o / , 1 cząstka ob ję tośc iowa HF /4CP/Ó/ i 8 cząstek 

ob ję tośc iowych C H ^ C O C H / 9 5 , i P / o / [ 8 ] . 

Dla warstwy o rezystywności o k , 10 m ^ »m, domieszkowanej fosforem i osadzonej 
na pod łożu o rezystywności o k . 0 , 1 m i i «m, domieszkowanym antymonem czas u j a -
wn ian ia wynosi od 2 do 3 , 5 m in . w temperaturze roztworu 18-r21°C. 

Podczas u jawnian ia obszar podłoża zabarwia ł s ię , przy czym barwa ta zmien ia ła się 
od jasnobrqzowej do c iemnof io le towe j w zależności od czasu dz ia łan ia roz tworu , 
św iadczy to o zmianie grubości warstewki u t l e n i o n e j . Skład te j warstewki n ie by ł 
badany , lecz no podstawie r eakc j i ( 1 ) i ( 2 ) na leży sądz ić , że jest to dwut lenek 
krzemu lub kwas sześc iof luorokrzemowy. Jednocześnie w obszarze z łącza na skutek 
dużego gradientu koncen t rac j i domieszki następuje s i lne t rawien ie k rzemu. 

3 . OKREŚLENIE ODLEGŁOŚCI Z Ł Ą C Z A n/n"^ O D POWIERZCHNI WARSTWY 
EPITAKSJALNEJ 

Sz l i f y z u jawnionymi z łączami fotografowano pod mikroskopem in ter ferency jnym 
M I I - 4 . Fotografowano obraz prążków in te r fe rency jnych oraz obraz bez i n t e r f e renc j i . 
Do oświe t len ia p ł y t k i stosowano świat ło monochromatyczne / f i l t r z i e l o n y / o = 

= 0 , 5 3 0 um. Dla un ikn ięc ia b łędu przy o b l i c z a n i u powiększen ia , razem z p ły tkami 
fo tografowano mi l imetr w z o r c o w y . Ca ł kow i te powiększenia wynosi ły o k . 2 0 0 x . 

N a rysunkach l a i I b przedstawiono s z l i f , na k tórym ujawniono z łącze n/n"*" oraz 
obraz in ter fe rency jny tego s z l i f u . G r a n i c ę sz l i fu i powierzchn i warstwy ep i taks ja lne j 
wyznacza się z miejsca zag ięc ia p rążków. W czasie u jawnian ia następuje zabarwienie 
obszaru pod łoża , a powierzchn ia warstwy jak i ca ły obszar zajmowany przez warstwę 
pozostaje jasny. Jednocześnie obraz in ter ferency jny pokazu je , że w obszarze z łącza 
następuje wzmożone t rawienie krzemu / z a g i ę c i e p r ą ż k ó w / . 

Od leg łość od powie rzchn i warstwy do z łącza w y l i c z a się z nachy len ia prążków 
in te r fe rency jnych wg wzoru: 

D = j A ^ N / u m / 

gdz ie : D - od leg łość od powierzchn i warstwy do z łącza 
A N - i lość in terwałów pomiędzy prążkami , wyznaczona przez prążek zag ię ty , 

od granicy powierzchn i do obszaru z łącza 
A - długość f a l i świat ła monochromatycznego ( = 0 , 5 3 0 /om ] . 

Pomiar na mikroskopie in ter ferency jnym można przeprowadz ić z dokładnością 0 ,1 
od leg łośc i pomiędzy sąsiednimi p rążkami , co odpowiada głębokości równe j : 

^ x 0 , l = 0 , 0 5 x 0 , 5 3 0 = 0 ,0265/um 

Opracowana metoda o t rzymywania sz l i f u o powierzchn i polerowanej i wyraźn ie 
zaznaczonej g ran icy sz l i fu może być również wykorzystana w pomiarach rozk ładu 
rezystywności w g łąb warstwy ep i taks ja lne j metodą rezys tanc j i r ozp ł ywu w styku 
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Rys. l a . Sz l i f skoSny z u jawn ionym z łączem n / n 

Rys. I b . O b r a z prążków i n t e r f e r e n c y j n y c h na s z l i f i e : k ą t nachy len ia sz l i f u - 2 9 ' , o d l e g ł o S ć od p o w i e r z c h n i 
warstwy ep i t aks ja lne j do z łącza l , 2 3 j j m 
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punk towym. Pomiar na powierzchn i polerowanej pozwol i un iknąć błędów w y n i k a j ą -
cych z różnego stanu powierzchn i na sz l i f i e i na powierzchn i worstwy ep i t aks ja l ne j . 
Po przeprowadzen iu pomiaru rezystywnofc i i u jawnien iu z łącza / z a pomocą śladów 
pozostawionych przez sondę pomiarową/ można dokładnie umie jscowić każdy punkt 
pomiaru . 

N a rysunku 2 przedstawiono prof i l rezystywności w głc-b warstwy ep i taks ja lne j ,a na 
rys . 3a fo togra f ię sz l i fu ze śladami sondy. Z rysunków 3a i 3b w y n i k a , że granica 
sz l i f u zna jdu je się pomiędzy 9 i 10 punktem pomiarowym, natomiast przejśc ie warstwa-
-pod łoże jest pomiędzy 17 i 18 punktem. Na podstawie wykresu rozk ładu rezys tywno-
ści można następnie ok reś l i ć , że obszar warstwy o ustalonej rezystywności sięga do 13 
punktu i wynosi 0 , 5 3 + 0 , 0 3 >im. 

[m/J 
10 

10' 

W 

/i?" 

3ł32 W^ M ^12 10 8 6 4 2 
33 31 29 27 25 23 21 19 !7 15 13 !1 9 7 5 3 1 

PoTożenie i numer punktu pomiarowego 

Rys. 2 . Rozkład rezystywności w głąb warstwy ep i taks ja lne j 

4 . P O D S U M O W A N I E W Y N I K Ó W 

Opracowano metodę wykonan ia sz l i fów skośnych o kąc ie nachy len ia od 1 ° 3 0 ' do 10 ' 
z powierzchn ia polerowaną metodą mechan iczno-chemiczną . G r a n i c a pow ie rzchn ia -
- s z l i f jest wystarcza jąco ostro d la dokładnego określenia począ tku odczy tu od leg łośc i 
z łącza od powie rzchn i warstwy ep i t aks ja l ne j . 

X 
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Rys. 3 a . O b r a z i z l i f u z u jawn ionym z łączem n / n i Siadami sondy pomia rowe j po o k r e i l e n i u r o z k ł a d u rezys t y -
wności przedstawionego na r y s , 2 

Rys. 3 b . O b r a z prążków i n te r f e rency jnych na s z l i f i e 
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Opracowano metodę u jawnian ia z łącza n / n ^ w mieszaninie kwasów: HF, H N O g , 

C H g C O O H i dobrano optymalne warunk i t r aw ien ia . W w y n i k u stosowania tego r o z -

tworu uzyskuje się wyraźną gran icę w obszarze z ł ą c z a . 

Wykorzystano mikroskop in ter fe rency jny do fo tografowania sz l i f u , co u ła tw ia 
znacznie pomiar i zmniejsza b łąd o d c z y t u . 

Błąd pomiaru wynosi +0 ,03 j i m , c z y l i d la warstw o grubości 1 um + 3 % . 

Pomiar p ro f i l u rezystywności w głąb warstwy ep i taks ja lne j na tak przygotowanych 
sz l i fach zmniejsza błędy wyn i ka jące ze złego stanu powierzchn i sz l i f u oraz pozwala 
na dokładne umiejscowienie punktów pomiarowych w f u n k c j i od leg łośc i od p o w i e r z -
chn i warstwy i pod łoża . 
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