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Okreslenie potozenia epitaksjalnych ztagcz n/n*
w krzemie na szlifach skosnych

WSTEP

W produkcji krzemowych warstw epitaksjalnych o grubosci ponizej 2 um duzq trude
no$¢ sprawia okreslenie grubosci ofrzymanej warstwy . Na spektrofotometrze o naj-
szerszym zakresie pomiarowym FTG-12 /DIGILAB/ mozna mierzyé grubo§é warstwy po-
wyzej 1,5 um. Metoda oparta na pomiarze boku tréjkqta btedu wzrostu w przypadku
cienk ich warstw jest obarczona duzym bledem, nawet jeéli stosuje sig¢ mikroskop o po~
wigkszeniu 1600x . Wynikta stqd konieczno$é okreélenia grubosci cienkich warstw
innymi metodami, Autorzy niniejszej pracy podjeli si¢ opracowania metody otrzymy~
wania szliféw skoénych o malym kqcie nachylenia ( ponizej 17) i ujawnienia zlqcza
n/n* na tym szlifie. Z punktu widzenia konstrukcji przyrzqdéw pélprzewodnikowych
znajomo§é gltebokosci polozenia zlqcza jest wazniejsza niz znajomosé metalurgicznej
grubosci warstwy epitaksjalnej.

1. PRZYGOTOWANIE SZLIFU SKOSNEGO

Dla uzyskania odpowiedniego kaqta nachylenia szlifu ptytke na ogét przykleja siz
do bloku ze stali nierdzewnej, ktérego jedna plaszczyzna jest Scieta pod zqdanym
kgtem i prébke zeszlifowuje sig recznie na plycie szklanej za pomocq wodnej zawie~
siny proszku szlifierskiego ( zwykle tlenku glinu ) . W koficowym stadium szlifowania
stosuje sig czesto paste diamentowq o granulacji ponizej 1 ym [1] . Po takim zabiegu
mozna ofrzymaé powierzchnie lustrzanq, ale wystgpujq na niej rysy i wgtebienia.

Stan powierzchni jest krytycznym czynnikiem wplywajqcym na dokladnosé okresle=-
nia polozenia zlqcza metodami chemicznymi. D.S. Turner [ 2] wykazal, ze poten-
cjaly elektrochemiczne szlifowanego i polerowanego krzemu, mierzone w stosunku
do standardowe| elektrody kalomelowej, znacznie réznia sig. W niniejszym opracowa~
niu zastosowano w zwiqzku z tym polerowanie mechaniczno-chemiczne, z uzyciem
wodnej zawiesiny krzemionki z dodatkiem wody amoniakalnej. Polerowanie prowadzo~
no na polerce laboratoryjnej MULTIPOL MR wyposazonej w uchwyt z piericieniem
dystansowym, ktéry pozwala ustawié dowolny kat szlifowania w zakresie od 10, do
1,5°. Zastosowanie polerki znacznie ulatwia operacje wykonania szlifu skosnego
i zapewnia ofrzymanie jednorodnie przygotowanej powierzchni szlifu.

Nastgpnym wymaganiem, szczegélnie trudnym do spelnienia w przypadku szlifu
o malym kqcie nachylenia, jest uzyskanie wyraZnej, ostrej granicy pomiedzy powierz-~
chniq warstwy a szlifem. W trakcie polerowania zawiesina dostaje si¢ pod plytke po-
wodujqc zaokrqglenie brzegu. Uniemozliwia to znalezienie dokladnego punktu odnie-
sienia przy pomiarze odlegloéci zlqcza od powierzchni warstwy .
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W czasie przeprowadzonych przez nas préb stwierdzono, iz stosowanie tkaniny po-
lerskiej sprzyja gromadzeniu sig krzemionki na krawedzi szlifu, co powoduje jej za-
okrqglenie. Zastosowano wobec tego tarcze ze szkla kwarcowego, czolo pierécienia
dystansowego wykonano natomiast ze stali nierdzewnej. Po wprowadzeniu tych zmian
otrzymano szlify o dobrze wypolerowanej powierzchni z nielicznymi, przypadkowymi
rysami i z wyraZnie zaznaczonq granicq szlifu od strony powierzchni warstwy, nawet
przy kqcie nachylenia 10’ . Kqt nachylenia szlifu okre$lano na profilografie
SURFCOM, Czas wykonania szlifu o kqcie nachylenia 30’ dla warstwy o grubosci
ok. 1 ym jest ok. 20 min,

2. UJAWNIENIE ZACZA n/n"

Opisywane w literaturze roztwory, uzywane do ujawniania zlqcz w krzemie, mozna
podzielié na 3 grupy w zaleznosci od zjawisk zachodzacych na powierzchni krzemus

1. Roztwory barwiace, oparte na reakcji utlenienia-redukcji krzemu,

2, Roztwory, w ktérych zachodzi reakcja podstawienia przez krzem jonu metalu
/irawienie elektrochemiczne/.

3. Roztwory rozpuszczajqce krzem z szybkofciq zalezng od typu i koncentracji
zawarte| w nim domieszki.

Do grupy pierwszej nalezq roztwory oparte na mieszaninie kwasu azotowego i fluo-
rowodorowego . W klasycznej pracy Fullera i Ditzenbergera [3] do ujawnienia zlqcza
p/n stosowano roztwér 0,1-0, 5% objetosciowych HNO,, /70% / w HF /48%/. W trak-

(o]

cie trawienia nastgpowalo ciemnienie obszaru p. Autorzy metody uwazali, ze nie jest
to wynik trawienia krzemu, lecz ze ciemnienie jest spowodowane powstaniem warstwy
SiO2 na powierzchni typu p, ktéra bardziej ulega utlenieniu. Dalsze badania wyka-

zaly, ze warstewka ta moze byé& wodorkiem krzemu lub H2SiF6' W pracy [4] uvjaw-

niano zlqcza n/n+ stosujqc roztwér o skladzie: 1 czgstka objetoéciowa HF /4% /,
3 czgstki objetosciowe HNO3 /70%/, 8 czqstek objetosciowych CH3COOH /99, 5%/,

- c -1 a2
Stwierdzono, ze krzem o rezystywnosci § <1,0x10 " m R«m trawil sie w tym roz-
tworze z szybkoéciq 0,773 um/min, natomiast w ogéle nie zaobserwowano trawienia

krzemuo @ > 6,8x10 * mse em, W przypadku, gdy rezystywno$é te miata warstwa
epitaksjalna osadzona na silnie domieszkowanym podiozu /n/n"/, trawienie obszaru
wysokorezystywnego zachodzilo, a szybko§é jego wzrastata w miare przedtuzania
czasu trawienia, Moze to byé skutkiem silnie utleniajqcego dziatania HNOz, ktéry

powstaje w frakcie trawienia niskorezystywnego podioza. Reakcja trawienia krzemu
przebiega w dwéch stadiach:

Si +2 /0/—+SiO, (1
S0, + 6 HF —SiF, 2 +2 H,0 +2 H' (2)
Stopniem poférednim jest powstanie HNOz, ktéry wchodzi w reakcje z krzemems

4HN02+Si—>Si02+2 H20 +4 NO (3)
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Powstajqcy HNO2 spelnia role katalizatora, powodujoc dalsze jego powstawanie

na skutek reakcji:

HNO, + HNo3—> N,O, +H,0 (4)
N204+2NO+2 H20—>4HN02 (5)
HNO, + NO-=HNO, +NO, (6)

A zatem w czasie trawienia zwigksza sie ilo§é HNOZ.
W grupie drugiej znajdujq sie roztwory CUSO4, AgNOs, AUC|3 w HF lub gorgeych

zasadach, Podstawienie Si na miejsce Cu, Ag i Au w roztworze soli tych metali na-
stepuje dlatego, ze potencjal elektrochemiczny krzemu jest wyzszy niz potencijat
elektfrochemiczny jonéw tych metali. Réznica potencjatéw elektrodowych obszaru

n i n* powoduje, ze jony metalu osadzajq sie na powierzchni krzemu wystepujqcego
w roli katody /n/, czemu towarzyszy rozpuszczanie krzemu stanowi~cego anodg /n7/.
Metoda elektrochemiczna wymaga wykonania kontaktu omowego na prébce, co jest
znacznym ufrudnieniem w jej stosowaniu.

Mozna przeprowadzié réwniez bezprodowe osadzanie jonéw srebra [ 5] z roztworu
o skladzie: 40 ml HF /49,2%/, 20 ml HNO3 /70%/, 2 g AgN03 rozpuszczone w 100

ml HZO' W roztworze tym mozna ujawnié zlqcze n/n+, poniewaz szybsze osadzanie
zachodzi na powierzchni obszaru wysokorezystywnego .

Spo&éd roztworéw rozpuszczajqcych krzem najczeécie] spotyka sig rézne warianty
roztworu Sirtla, stosowane czesto z jednoczesnym na$wietlaniem prébki promieniami
podczerwony i, np. roztwér o skladzie: 10 czqgstek objetosciowych roztworu
/g CrO3 w 3 ml HZO/ + 1 czqstka objetosciowa HF [6] . Roztwér Sirtla atakuje

obszary krzemu o podwyzszonej energii. Napromieniowanie stymuluje strumieri nos-
nikéw przez bariere zlqcza powodujcc spadek potencjatu na zlgczu. W rezultacie
wzrasta natezenie pola elekirycznego w obszarze zubozonym zlqcza i obszar ten frawi
sie szybciej.

Do tej grupy nalezy réwniez roztwér o skladzie 2 g HJO4-2 HZO’ 1 ml HF /48%/
i 20 ml HZO [7] . Ujawnienie nastgpuje na skutek zajécia reakcji:
7Si+2 HJO4-’7 SiO+J, + HZO
SIO +6 HE = H,SiF , + H,O + H,
W przypadku zlqcza p/n ciemnieje obszar p, natomiast w zlqczu n/n* ciemnieje ob-
szar wysokorezystywny .,

Powtarzalnogé i dokladnoéé powyzszych metod ujawniania zlqcza zalezy przede
wszystkim od:

1/ stanu powierzchni szlifu,

2/ réznicy w elektroprzewodnictwie obszaréw, ktérych granice nalezy ujawnig,

3/ doboru czasu ujawniania zlgcza w powiqzaniu ze skladem elektrolitu i jego
temperaturqg.
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W niniejszej pracy sprawdzono skuteczno$é stosowania wigkszosci roztworéw opisa-
nych w cytowanej literaturze. Najlepsze wyniki uzyskano uzywajac mieszaning kwa-
séw HNO3' HF i CH3COOH. W wyniku przeprowadzonych préb wybrano sklad:

3 czgstki objetosciowe HNO3 /65%/, 1 czastka objgtosciowa HF /40% / i 8 czastek
objetosciowych CH3COOH /95,50/[8].

Dla warstwy o rezystywnosci ok. 10 m S2 *m, domieszkowane] fosforem i osadzonej
na podlozu o rezystywnosci ok. 0,1 m & .m, domieszkowanym antymonem czas uja-
wniania wynosi od 2 do 3,5 min. w temperaturze roztworu 18=21°C,

Podczas ujawniania obszar podloza zabarwiat sig, przy czym barwa ta zmieniala sig
od jasnobrgzowej do ciemnofioletowej w zaleznosci od czasu dziatania roztworu.
Swiadczy to o zmianie grubosci warstewki utlenionej. Sklad tej warstewki nie byt
badany, lecz na podstawie reakcji (1) i (2) nalezy sgdzié, ze jest to dwutlenek
krzemu lub kwas szesciofluorokrzemowy . Jednoczesnie w obszarze zlgcza na skutek
duzego gradientu koncentracji domieszki nastgpuje silne trawienie krzemu,

3. OKRESLENIE ODLEGLOSCI ZEACZA n/n’ OD POWIERZCHNI WARSTWY
EPITAK SJALNEJ

Szlify z ujawnionymi zlaczami fotografowano pod mikroskopem interferencyjnym
MIl-4, Fotografowano obraz prqzkéw interferencyjnych oraz obraz bez interferencii.
Do oswietlenia plytki stosowano éwiatlo monochromatyczne /filtr zielony/o . =

= 0,530 um, Dla uniknigcia bledu przy obliczaniu powigkszenia, razem z plytkami
fotografowano milimetr wzorcowy , Catkowite powigkszenia wynosily ok . 200x,

Na rysunkach 1a i Ib przedstawiono szlif, na ktérym ujawniono zlgcze n/n* oraz
obraz interferencyiny tego szlifu. Granicg szlifu i powierzchni warstwy epitaksjalnej
wyznacza sie z miejsca zagigcia prqzkéw. W czasie ujawniania nastgpuje zabarwienie
obszaru podloza, a powierzchnia warstwy jak i caly obszar zajmowany przez warstwe
pozostaje jasny. Jednoczeénie obraz interferencyjny pokazuje, ze w obszarze zlgcza
nastgpuje wzmozone trawienie krzemu /zagigcie prqzkéw/,

Odleglosé od powierzchni warstwy do zlqcza wylicza sig z nachylenia prazkéw
interferencyjnych wg wzoru:

D=7 AAN /um/

gdzie: D - odleglo$é od powierzchni warstwy do zlqcza
AN - iloé interwaléw pomiedzy prqzkami, wyznaczona przez prazek zagiety,
od granicy powierzchni do obszaru zlqcza
A = dlugosé fali swiatta monochromatycznego ( A = 0,530 pm)

Pomiar na mikroskopie interferencyjnym mozna przeprowadzié z dokladnosciq 0,1
odleglosci pomigdzy sqsiednimi prqzkami, co odpowiada glgbokosci réwnej:

%xo, | = 0,05x0,530 = 0,0265 um

Opracowana metoda otrzymywania szlifu o powierzchni polerowanej i wyraznie
zaznaczone| granicy szlifu moze by¢& réwniez wykorzystana w pomiarach rozktadu
rezystywnoéci w glab warstwy epitaksjalnej metodq rezystancji rozplywu w styku



Fomewiizchnia

Rys. la. Szlif sko¢ny z ujawnionym zlqczem n/n
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Rys. 1b. Obraz prqzkéw interferencyinych na szlifie: kqt nachylenia szlifu - 29, odlegloé od powierzchni
warstwy epitaksjalnej do ztqcza 1,23 pm
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punktowym. Pomiar na powierzchni polerowanej pozwoli uniknaé bledéw wynikaja-
cych z réznego stanu powierzchni na szlifie i na powierzchni worstwy epitaksjalnej.
Po przeprowadzeniu pomiaru rezystywnosci i ujawnieniu zlqcza /za pomocq $ladéw
pozostawionych przez sondg pomiarowq/ mozna dokladnie umiejscowié kazdy punkt
pomiaru,

Na rysunku 2 przedstawiono profil rezystywnosci w glcb warstwy epitaksjalnej,a na
rys. 3a fotografie szlifu ze &dladami sondy . Z rysunkéw 3a i 3b wynika, ze granica
szlifu znajduje sig pomiedzy 9 i 10 punktem pomiarowym, natomiast przejscie warstwa-
-podloze jest pomiedzy 17 i 18 punktem. Na podstawie wykresu rozktadu rezystywno-
§ci mozna nastepnie okreslié, ze obszar warstwy o ustalonej rezystywnosci sigga do 13
punktu i wynosi 0,53+0,03 um.

[mv]
0
u" g* Lo |0®
. -
I L ]
e B |
I — 4t 4 L |
| I = el
aglh a® |-k
HD 0B M08 M 08642
3331 2927252321 19 171513 11 § 753 1 |
10 1
— L
‘ 11
' |
1 -+
ol

Polozenie i numer punkfu pomiarowega

Rys. 2. Rozktad rezystywnosci w glgb warstwy epitaksjalnej

4, PODSUMOWANIE WYNIKOW

Opracowano metode wykonania szliféw skosnych o kqcie nachylenia od 1°30’ do 10’
z powierzchniu polerowanq metodq mechaniczno-chemiczng. Granica powierzchnia-
-sz|if jest wystarczajqco ostro dla dok ladnego okreslenia poczqtku odczytu odleglosci
zlqcza od powierzchni warstwy epitaksjalnej.
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warstwa

Powierzchnia

Rys. 3a. Obraz :zlifu z ujawnionym zlqczem n/n" i sladami sondy pomiarowej po okreéleniu rozkladu rezysty-
wnosci przedstawionego narys, 2

Rys. 3b. Obraz prqzkéw interferencyjnych na szlifie
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Opracowano metode ujawniania zlgeza n/n+w mieszaninie kwaséw: HF, HNOs,
CH3COOH i dobrano optymalne warunki trawienia. W wyniku stosowania tego roz-

tworu uzyskuje sig wyraZng granice w obszarze zlgeza,

Wykorzystano mikroskop interferency jny do fotografowania szlifu, co vlatwia
znacznie pomiar i zmniejsza bigd odczytu,

Bqad pomiaru wynosi 0,03 pm, czyli dla warstw o grubosci 1 um +3%.

Pomiar profilu rezystywnosci w glgb warstwy epitaksjalnej na tak przygotowanych
szlifach zmniejsza bledy wynikajgce ze zlego stanu powierzchni szlifu oraz pozwala
na dokladne umiejscowienie punktéw pomiarowych w funkcji odleglosci od powierz=
chni warstwy i podloza,
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