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Tastosowanie transmisyjnej topografii rentgenowskiej
w nierawnolegtym ukladzie spektrometru dwukrystalicznego
do badania homoepitaksjalnych warstw Si

WSTEP

Waznym zagadnieniem przy wytwarzaniu nowoczesnych przyrzqdéw pélprzewodni-
kawych jest opanowanie technologii wzrostu epitaksjalnego. W mikroelektronice znaj-
duje zastosowanie szeroki asortyment warstw epitaksjalnych wytwarzanych na bazie Si
i GaAs, przy czym zakres grubosci warstw zawiera sie w przedziale od kilku do kilku-
dziesigciu mikronéw. Potrzebne sq warstwy odkladane na podlozach o ré6znej rezystyw-
nosci z profilem rezystywnosci z géry zdeterminowanym i o malej gestoéci defektéw
strukturalnych /dyslokacje, defekty upakowania itp./. Decydujqce znaczenie w uzys-
ku dobrych struktur p6tprzewodnikowych ma okreélona jednorodnoéé domieszek w kie-
runku wzrostu i w plaszczyZnie prostopadlej do niego.

Stopieri doskonolosci strukturalnej epitaksji uwarunkowany jest w gtéwnej mierze ré6z-
nicq statych sieciowych pomiedzy podlozem a warstwq i réznicq ich wspélczynnikéw
rozszerzalnoéci cieplnej. Ostatni czynnik odgrywa istotnq role zwlaszcza w heteroepi-
taksji; w trakcie chtodzenia wskutek réznych wspétczynnikéw rozszerzalnosci podtoza
i warstwy powstajq deformacje plastyczne, ktére w szczeg6lnie niekorzystnych warun-
kach mogq doprowadzi¢ nawet do peknigé warstwy.

Niedopasowanie sieciowe na granicy podloze -warstwa wynikajqce z réznych sta-
tych sieciowych podtoza i warstwy zwiqzane jest czgéciowo z deformaciq sieci w war-
stwie przejsciowej, a czgéciowo z generacjq dyslokacii niedopasowania [5]. Gestos¢
dyslokacji niedopasowania jest funkciq niedopasowania sieciowego i grubosci warstwy
epitaksjalnej [3] .

W niniejszej pracy przedstawiono wyniki rentgenowskich badas strukturalnych krze-
mowych warstw epitaksjalnych wytwarzanych w Zakladzie Epitaksji ONPMP. Badania
wykonano pod kqtem problemu niedopasowania sieciowego wystepujqcego w homoepi-
taksji krzemu, a otrzymane wyniki zinterpretowano na tle teorii van der Merwe’go,
dotyczqcej niedopasowania sieciowego na granicy dw6ch krysztatéw [5].

Nalezy podkresli¢, ze dyslokacje w warstwie przejéciowe| sq przedmiotem intensyw-
nych badan strukturalnych, gdyz ich obecno¢é obok innych defektéw wplywa w znacz-
nym stopniu na charakterystyki ztqcza. W przypadku duzych niedopasowars siecicwych
bodania struktury warstwy przejéciovej wykonuje sie za pomocq elektronowej mikrosko-
pii przeswietleniowej /heterozlqcza/. W zakresie niedopasowan sieciowych ponizej



m=_Aa_ =5-10"3 korzystniejsza jest z wielu wzgledéw dyfrakcyjna topografia

renfge:owska, ktéra umozliwia w tym zakresie otrzymanie przejrzystego obrazu struk-
tury warstwy przejSciowej z rozdzieleniem indywidualnych dyslokacji. Duzq zaletq

tej metody jest mozliwo$é przeprowadzenia badafi na typowych dla zastosowari elemen-
tach o érednicach do niespeina 100 mm i o gruboéciach kilkuset mikronéw bez istotnych
dodatkowy ch przygotowari, badania majq wiec charakt er nieniszczqcy.

Zakres niedopasowar sieciowych od 0 do 5° 108 odpowiada w przypadku homoepi~
taksji Si przedzialowi zmian statych sieciowych spowodowanych typowym domieszko-
waniem. Stqd wniosek, ze dyfrakcyjna topografia rentgenowska znajduje wlasciwe za-
stosowanie w badaniach struktury warstw homoepitaksjalnych w zakresie koncentracii
domieszki od 0 do wartoéei bliskich granicy rozpuszczalnosci.

OPIS METODY | BLIZSZE OKRESLENIE PROBLEMATYK| BADAWC ZEJ

W dyfrakcyjnych badaniach topograficznych szeroko jest stosowana transmisyjna
technika Langa z kontrastem ekstynkcyjnym /u - d « 1/ lub ~ w przypadku odksztal-
conych prébek - jej udoskonalona wersja - technika SOT /scanning ~ oscilation tech-~
nic/. Obok wielu znanych zalet tych metod badawczych wystepuje tu powazne ogra-
niczenie praktyczne w postaci dlugich czaséw ekspozycji wynikajqce ze skaningu
prébki.

Schwuttke [1] w badaniach krzemowych warstw epitaksjalnych korzystal réwniez
z techniki SOT, zastqpit jednak lampe mikroogniskowq standardowym #ré6dtem promie-
niowania X z liniowym ogniskiem w potqczeniu z ruchomq szczeling Sollera, skracajqc
w ten sposéb wydatnie czas ekspozyciji.

Badania przedstawione w niniejszej pracy wykonano metodq nie wymagajqcq ani
skaningu prébki, ani tez oscylacji. Wykorzystano do tego celu spektrometr dwukrysta~
liczny w ukladzie m, ad stosujqc do odwzorowar topograficznych szerokq wiqzke.
Zasady powyzsze| metody, blizsze dane, jok réwniez analityczne rozwazania dotyczq-
ce warunkéw dyfrakcji dla takiego ukladu spektrometru dwukrystalicznego mozna zna-
lez¢ w literaturze [2,3] . Ponizej ograniczymy si¢ jedynie do przedstawienia pewnych
cech charakterystycznych spektrometru dwukrystalicznego w ukladzie nieréwnoleglym,
wykorzystanych w naszych badaniach, nie wnikajqc glebiej w istote zasady.

Na rys. 1 przedstawiono szkice ukladéw spektrometru zastosowanych do badar topo-
graficznych krzemowych warstw epitaksjalnych. Monochromatorem /K/ jest krysztat
Si /1 11/ z wykorzystaniem odbicia asymetrycznego umozliwiajqcego poszerzenie
wiqzki /cigty pod kqtem 8° wzgledem plaszczyzn /1 1 1/. Krysztat badany Ko Si
/11 1/ z warstwq epitaksjalnq znajduje sie w odleglosci 180 mm od K,. Uklad spek-
trometru zostat zrealizowany na bazie dyfraktometru rentgenowskiego DRON 1,5 z go-
niometrem typu GUR-5.

./Okreslenie stosowane powszechnie w literaturze, oznaczojqee, te odbicia /a Sciflej dyfrakcja/ w takim
ukladzie spektrometru realizowane sq od réznych plaszczyzn sieciowych /a wigc przy rétnych odleglo¢-
ciach miedzyplaszczyznowych d/ na kolejnych krysztatach spektrometru. Znaki +. = lub +. +oznaczajq
dwa mozliwe sposoby wzajemnego usytuowania obydwu krysztaiéw.



Krysztal badany ustawiony jest w ukladzie transmisji przy wykorzystaniu asymetrycz-
nego odbicia /2 2 0/ /asymetryczny przypadek Lauego/. Mozliwe jest réwniez wyko-
rzystanie symetrycznego odbicia laueowskiego /2 2 0/ /patrz réwniez rys. 2/, jednak
w przypadku badari cienkich monokrysztatéw Si /200 pm/ w celu uzyskania kontrastu
anomalnego korzystniejsze jest ustawienie jak narys. 1.
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Rys. 1. Schemat stosowanych ukladéw spektrometru dwukrystalicznego do transmisyjnej
topografii rentgenowskiej a/ uklad +m, -n; b/ uktad +m, +n, K| - monochromator -
asymetryczne odbicie Bragga Si/111/, K - krysztat badany - asymetryczne odbicie
Lauego Si 220/, F - zrédto promieniowania rentgenowskiego, f - film

W badaniach stosowano wylqcznie promieniowanie Cu K ¢ . Dodatkowa zaleta asy-
metrycznego ustawienia Ko polega na mozliwosci zbadania wieksze| powierzchni w sto-
sunku do ustawienia symetrgcznego. Przedstawiony uklad pozwala na stacjonarne zba-
danie powierzchni do 5 cm%, @ wymagany czas ekspozycji wynosi ok. 2,5 godz. Film
umieszcza sie w odlegloici ok. 5 mm za krysztatem Ky

Struktury epitaksjalne wytwarzane na cienkich podtozach sq wygiete /odksztatcone
sprezyécie/. Wygiecie zalezne jest od kilku réznych czynnikéw. Qprécz wspomniane-
go juz niedopasowania sieciowego na granicy pomiedzy podlozem a warstwq zalezy ono
ponadtfo jeszcze od grubosci warstwy i podioza {3] . Stacjonarne badanie topograficzne
wygietych prébek wymaga skoriczonej dyspersji A8 w ukladzie spektrometru dwukrysta-
licznego, w przeciwnym wypadku bowiem nie byloby mozliwe badanie szerokich pél.

W odréznieniu od spektrometru w ukladzie réwnolegtym, opisywany tu spektrometr
charakteryzuje sie wigkszq dyspersjq (3] i umozliwia w ten sposéb badanie duzych po-
wierzchni z prébek odksztatconych. Odpowiednie dyspersje 4 0 dla uktadu m+, i mt,nt
mozna wyznaczyé z konstrukeji du Monda; wynoszq one odpowiednio:

AQ Ak / :



AUE _—_Mu;}g@" +f992/ /2/

Aol 4
gdzie: A}\):Z? ~ wzgledna szerokoéé¢ spektralna linii K"C.|

8 1T kqt Bragga dla krysztalu Ks,
9 2 o n [1] n n K2.

Duza dyspersja AB spektrometru w ukladzie nieréwnoleglym w stosunku do ukladu
réwnoleglego nie narzuca tak wielkich wymagar co do wzajemnego wy justowania oby -
dwu krysztaléw, a tym samym nie ma potrzeby stosowania bardzo dokladnych gonio-
metréw, jak réwniez zbedna jest wysoka stabilizacja intensywnoéci promieniowania X.

Nalezy tu wyjasni¢, ze w omawianym ukladzie o czulosci detekcji defektéw w mi-
kroskoli /dyslokacje, defekty upakowania itp./ decyduje zjawisko anomalnej transmi-
sji promieniowania X zachodzqce w badanym krysztale K. Istotnym czynnikiem dla
odwzorowania tych defektéw za pomocq anomalnej transmisji jest w pierwszym przybli-
zeniu warunek na pd /u -liniowy wspétczynnik absorpcii, d - grubos¢ prébki/.

W celu dostatecznego wyeliminowania udziatu pola falowego z duzq absorpciq i za-
pewnienia dostatecznie wgskiego wachlarza falowego /delty Bormanna/ ud nie moze
by¢é mniejsze niz 5.

W naszych badaniach konieczne bylo zastosowanie asymetrycznego odbicia /22 0/ na
krysztale Ka w celu spetnienia tego warunku. Uzyskano dzigki temu pd =6 /w stosun-
ku do ud =3 dla symetrycznego odbicia /22 0/ przy grubosci krysztattu K, d =200 Hy.

Spelnienie warunku ud =6 umozliwilo wystarczajqco ostre odwzorowanie defektéw
zalegajqcych na glgbokoici kilkudziesigciu mikronéw od powierzchni wyjsciowej ba-
danego krysztattu, a wigc pozwolito na badanie warstw epitaksjalnych do grubosci
rzedu kilkudziesigciu wm. Do analizy odksztaltceri sieciowych w makroskali wykorzys-
tano, jak to oméwiono wczeéniej, zaleznosci 1/ 12/, stosujqc zaleznie od stopnia
odksztatcen prébki bqd# uklad m+, n=, bqdz tez uklad m+, n+.

Trudnoici zwiqzane z odwzorowaniem szerokich pél nie sq jedynym problemem towa-
rzyszqcym badaniom na odksztalconych prébkach epitaksjalnych. Anomalna transmisja
zalezy krytycznie od odksztalcer sieciowych badanych obiektéw [4]. Siosowanie asy-
metrycznego odbicia w krysztale K, jest z punktu widzenia wystepujacych odksztatcer
prébek niekorzystne, gdyz wydatnie zmniejsza intensywno$é. Jak wynika z rys. 2,
plaszczyzny sieciowe wykorzystywane do asymetrycznego odbicia laueowskiego sq wy-
gigte. Dopasowanie pél falowych do wygietych plaszezyzn sieciowych zwiqzane jest
z dodatkowq absorpcjq energii, a wiec wplywa na ostabienie intensywnosci refleksu
[4]. Przerywane linie ilustrujq plaszczyzny sieciowe wykorzystywane w symetrycznym
przypadku Lauego. Plaszczyzny te pomimo odksztalcer prébki pozostajq plaskie, czyli
symetryczny przypadek Lauego jest pozbawiony dodatkowych strat energii.

Niemniej jednak za zastosowaniem asymetrycznego odbicia w przypadku naszych ba-
dari przemawial lepszy warunek na pd oméwiony wyzej i konfrontacja praktycznych
wynikéw otrzymanych przy stosowaniu odbicia symetrycznego i asymetrycznego.

Pozostaje jeszcze jeden wazny problem zwigzany z odksztalceniami prébek, ktéry
uniemozliwia écislq konfrontacje uzyskanych wynikéw eksperymentalnych z analizq
teoretycznq niedopasowar sieciowych van der Merwego. W tej analizie zaklada sie
nieskoriczenie grube podloza, a odksztalcenia ograniczone sq wylqcznie do warstwy [5]
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?N przypadku cienkich krysztatéw podlozowych odksztalcenia przenoszq sig na podioze
/relaksacja energii granicznej uwarunkowana wygigciem podloza/, obnizajqc dzigki
temu udzial energetyczny w generacji dyslokacji niedopasowania.

ll,Ia sym

Ip asym

Rys. 2. Kierunki wiqzki padajqcej |, transmisyjnej I i odbitej g W krysztale bada-
nym /K,/ w przypadku jednorodnego wygiecia. Linie ciggte oznaczajq slady plasz-
czyzn /110/wykorzystywane dla asymetrycznego przypadku Lauego; linie przerywane
oznaczajq élady plaszczyzn/110/ wykorzystywane dla symetrycznego przypadku
Lavego

WY NIKI EKSPERYMENTALNE

Do bada# wybrano krzemowe warstwy epitaksjalne wykonane na bezdyslokacyjnych,
domieszkowanych podlozach Si /domieszka Sb,8<1 'lO‘%’lcm/.Worsfwy epitaksjalne
nie byly domieszkowane, a ich rezystywnos¢ wynosita @ < 30 @ cm. Ze wzgledu na
znaczne réznice w tetraedrycznych promieniach kowalentnych pomiedzy Sb /1,36 A/
a Si /1,17 A/ spodziewane jest duze niedopasowanie sieciowe na granicy podloze -
warstwa. W literaturze brak niestety danych dotyczqcych zmian stalych sieciowych Si
w funkeji koncentracji domieszki Sb.

by kem-3
(Mm) (7
7 12n0?
_/=f(K)dla fostoru /]
8 20
/ 1110
-F(K) i
ol ﬁ;f(k) 2 bon .
1510
j "
3 “
1210
e P 41107 7 Oy -8
110 5107 140 51071107 fin 2

Rys. 3. Zaleznoi¢ niedopasowania sieciowego m w funkciji koncentracii domieszki P
i B w podlozu dla homoepitaksji Si /warstwa epitaksjalna niedomieszkowana/,[6], (7],
oraz zaleznosc grubosci krytycznej hi, warstwy epitaksjalnej w funkcji niedopasowania

sieciowego m (5] n



Mozna jedynie przez analogie do domieszkowania borem /0,88 /&/ wyciqgnqé pew~
ne wnioski co do zmian niedopasowania sieciowego w funkcji koncentraciji domieszkiSb

w podlozu. Korzystajac z danych literaturowych [6,7] przedstawiono na rys. 3 zalez-
-a
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noé¢ niedopasowania sieciowego m 72 JovaT W funkcji koncentracji domieszki
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/B i P/ w podlozu /warstwa niedomieszkowana/. W przypadku boru, maksymalnei
wartoéci koncentracji /4']020 cm™3/ odpowiada m = 5-10~ . W przypadku domieszko-
wania Sb mozna przyjqé, ze maksymalna wartosé niedopasowania m bedzie nieco
mniejsza. Maksymal na wartoéé koncentracji Sb w Si wynosi &,8- 1017 em~.

Na rys. 4a i b przedstawiono topografie krzemowej warstwy epitaksjalnej wykona-
nej na podlozu Si/111/;gruboéé podtoza d_ =290 um, rezystywnosé Sp<0,18 cm,
grubosé warstwy d,, = 50 pm, rezystywnos¢ Sw =808 cm.

Wykorzystano asymetryczne odbicie /0 2 0/, przy czym odwzorowanie z rys. 4a od-
powiada ukladowi m+, n=, a odwzorowanie z rys. 4b ukladowi m+, n+. Wqgskie od-
wzorowanie na rys. 4a §wiadczy o odksztalceniu prébki, identyczny obszar prébki
mozna odwzorowaé znacznie szerzej w ukladzie z wigkszq dyspersjq, jak to widaé na
rys. 4b. tatwo zauwazyé, ze obydwa odwzorowania sq z punktu widzenia czutosci na
detekcje defektéw w mikroskal i réwnowazne.

Na rys. 4 widaé mocno rozwinietq strukture dyslokacyjng, przy czym linie dysloka-
cyjne rozciqgajq sie wzdtuz trzech kierunkéw [110] w ptaszczyznie prébki/111/. Sq
to typowe dyslokacje niedopasowania z wektorami Burgersa 1/2 n 10], ktérych gestosé
powierzchniowa zalezy od niedopasowania sieciowego {1,3]. Szersze pasma skierowa-
ne réwniez wzdluz trzech kierunkéw [110], sq prawdopodobnie uwarunkowane efekta=-
mi odksztalcen sieciowych w warstwie przejiciowej.

Na rys. 3 liniowy przebieg okresla grubos¢ krytycznqg ny, warstwy epitaksjalnej
w funkc|i niedopasowania sieciowego m lub inaczej, prég generacji dyslokacji niedo-
pasowania [3] . Jest on okreslony réwnaniem [5]:

2T me ATV -V /hem .
n == + VATV % 3
gdzie: a -a
m = —e——t— - niedopasowanie sieciowe,
1/2 /aw+op/
e =2,71,
v = wspétczynnik Poissona =0,3,
hy, = grubos¢ krytyczna, .

| =odlegtos¢ migdzy sqsiednimi atomami w plaszcz./111/=3.85 A dla Si.

Z rys. 3 wynika, ze prég generacji dyslokacji w przypadku domieszkowania borem
/tzn. réwniez Sb/ jest bardzo niski i wynosi dla koncentracji 1 1019 ¢m™ - hk =lum,
Oznacza to, ze dla badanej epitaksji /rys. 4/ wykonanej na podiozu o rezystywnosci
<1:102Qcm /koncentracja Sb ok. 1- 1019 cm™/ juz przy ndjmniejszej grubosci
warstwy epitaksjalnej powinny wystepowaé dyslokacje niedopasowania, im grubsza
natomiast warstwa, tym ich gesto$é powinna by¢ wigksza. Dla warstwy epitaksjalnej
o grubosci 50 um /rys. 4/ oszacowano gestosé dyslokacii na 104 em™4.

Na rys. 5 przedstawiono wynik badar warstwy epitaksjalnej o bardzo zblizonej re-
zystywnosci warstwy / > 308cm/ i podloza / < 0,018 cm/, lecz o zmniejszonej
grubosci warstwy /10 um/. Nie stwierdzono, wbrew przewidywaniom wynikajqcym
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Rys. 4a. Topografia transmisy jna homoepitaksji Si /parametry podane w tekscie/ wyko-
nana za pomocq spekirometru dwukrystalicznego w ukladzie +m, -n /pow. 10x/

Rys. 4b. Topografia transmisyjna tej samej prébki jok na rys. 4a wykonana za pomocg
spektrometru dwukrystalicznego w ukladzie +m, -n /pow. 10x/
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Rys. 5. Topografia transmisyjna cieriszej warstwy epitaksjalnej /w poréwnaniu z rys.4/,
lecz o tym samym niedopasowaniu sieciowym m /jak na rys. 4/, uklad +m, -n /pow.

15%/

Rys. 6. Topografia transmisyjna warstwy epitaksjalnej o grubosci jak na rys. 5 lecz
z mniejszym /w poréwnaniu do rys. 4 i ¥niedopasowaniu sieciowym m, uklad +m, -n

/pow. 15x/
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z zalleznosci 3/, zadnych dyslokacji niedopasowania. Widoczne sq jedynie odkszta}-
ceniax sieciowe /na dole rys. 5/ skierowane wzdtuz kierunku [¥ 1@ i nachylone dyslo-
kacjee wychodzqce na powierzchnie warstwy /u géry na rys. 5/, uwarunkowane przy-
puszczzalnie niejednorodnym rozktadem domieszki Sb w podtozu.

Topografie wykonano w ukladzie m+, n-. Poréwnujqe jq z odwzorowaniem z rys. 4a
latwo stwierdzi¢, ze wygiecie prébki z warstwq o gruboéci 10 um jest znacznie mniej-
sze. Wynika to oczywiécie z cierisze| warstwy epitaksjalnej.

Na rys. 6 przedstawiono zdjecie topograficzne warstwy odlozonej no podtozu o pa-
ramertrach jok wyzej /rys. 4 i 5/, natomiast rezystywno$é warstwy /domieszkowanej P/
jest mizsza Sw=0,27 R cm. Oznacza to, ze mniejsze jest w tym przypadku niedopaso-
waniie sieciowe m, w poréwnaniu z dwiema poprzednimi prébkami. Grubo$é warstwy
wynossi 9 pm. Topografie wykonano w uktadzie m+, n-. Stwierdzono dla tego przypad-
ku jeeszcze mniejsze odksztatcenie prébki. Na rys. 6 nie obserwuje sie réwniez zad-
nychi dyslokacii niedopasowania. Widoczne sq jedynie dyslokacje nachylone do po-
wier:izchni o lokalnie zré6znicowanej gestoéci, ktérych Zrédtem jest prawdopodobnie
/ijak wyzej/ niejednorodny rozklad domieszki.

PODSUMOWANIE WYNIKOW - WNIOSKI

Uzyskane wyniki badan na homoepitaksjalnych warstwach krzemowych nie sq zgodne
- w czgéci dotyczqcej progu generacii dyslokacji niedopasowania - z teorig o niedopa-
sowaniu sieciowym [5] . Mozna wnioskowaé, ze rozbieznoéé ta wynika ze struktury
obszarru granicznego pomiedzy podlozem i warstwq, a mianowicie, ze dopasowanie sie-
ciowe nie jest realizowane w bardzo wqskim przedziale grubosci zgodnie z zalozenia-
mi teorii o niedopasowaniu sieciowym krysztaléw.

Przyczyna tkwi przypuszczalnie w dyfuzji domieszki z podtoza do warstwy w trakcie
processu epitaksjalnego /autodoping effect/. Odbija sie to oczywiscie niekorzystnie na
wlasnosciach elektrycznych zlqcza, gdyz rozmywa profil rezystywnosci.

Inmym powodem ttumaczqcym niezgodno$é miedzy otrzymanymi wynikami a teoriq
moze by¢ relaksacja naprezed uwarunkowana odksztalceniem prébek .

Ponadto stwierdzono, ze wygigcie prébki epitaksjalnej zalezy nie tylko od niedopa-
sowania sieciowego m, lecz takze od grubosci warstwy epitaksjalnej, a écislej od sto-
sunku grubosci warstwy do gruboéci podloza, jak sugerujq autorzy [3] .

Wreszcie mozna takze stwierdzié, ze metoda spektrometru dwukrystalicznego w ukta-
dzie m, n przy wykorzystaniu szerokiej wiqzki dzieki swojej dyspersji umozliwia w pet-
ni badania warstw epitaksjalnych i pozwala na interpretacje wielu probleméw struktural -
nych zwiqzanych z wytwarzaniem warstw homoepitaksjalnych.

Na zakoriczenie autor wyraza podziekowanie Kierownikowi Zaktadu Epitaksji Pani
dr inz. E.Nosarzewskiej za przygotowanie prébek epitaksjalnych do badar oraz za
przedyskutowanie wezlowych zagadniefi z dziedziny technologii wytwarzania warstw.
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