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Opracowano metode ujawniania obszaréw typu # 1 p epitak-
sjalne] warstwy SiC metodg chemicznego barwienia. Zlacze
w'n lub p*p znajduje sie pod powierzchnig plytki. Ujawnienie 1
pomiar polozenia zlgcza wykonuje si¢ na probee zeszlifowane;
pod niewielkim katem. Przebadano kilka roztworéw, sposréd
nich wybrano jeden dla ktérego wykonano préby barwienia
warstw w réznych warunkach. Ustalono warunki prowadzenia
procesu dajace jednoznaczny pomiar grubosci ujawnionych
warstw. Opracowano technicznie prostg i1 nie wymagajacg
specjalistyczne] aparatury metode, ktorej wyniki sa porow-
nywalne z wynikami otrzymanymi metodami optycznymi.

Stowa kluczowe: SiC, grubos¢ warstwy epitaksjalnej, che-
miczne barwienie

Identification of position of the »*n and
p’p LH junctions in epitaxial SiC layers by
chemical decoration

A method of the chemical decoration of n and p SiC epitaxial
layers has been established. Both #*n and p*p junctions are
located under the wafer surface. The decoration and measure-
ment of junction depth have been done using samples lapped
at a small angle. Several staining solutions have been tested.
In consequence, the best has been selected out of them to
perform decoration under different circumstances. The pro-
cessing conditions which enable an unambiguous thickness
measurement have been determined. The reported method
1s simple and does not require specialised equipment. The
results of junction depth measurements are consistent with
those obtained using optical methods.

Key words: SiC, thickness of epitaxial layer, chemical de-
coration

1. WPROWADZENIE

Ujawnienie obszaréw typu # 1 p oraz okreslenie
glebokosci polozenia zlacza LH typu n'm Iub p*p dla
epitaksjalnej warstwy SiC to jedne z waznigjszych
informacji o materiale stosowanym do wykonania
wysokonapigciowych diod mocy.
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W celu chemicznego zabarwienia jednego z ob-
szarow p lub » znane sa odczynniki stosowane
w technologiach opracowanych dla przyrzaddéw
krzemowych. Zaplanowano przetestowanie tych
metod dla przypadku struktur z SiC.

Odczynniki te mozna podzieli¢ na trzy zasadnicze
grupy [1]:

1. roztwory barwigce oparte na reakcji utleniania-

-redukgji,

2. roztwory powlekajace, ktdre powoduja wypieranie

z roztworu kationéw metali,

3. roztwory o roznych szybkosciach trawienia war
stw o roznym domieszkowaniu.

Reakcje, ktore przyjeto za podstawe powyzszego
podzialu moga zachodzi¢ jednoczesnie, lecz jedna
znich zwykle jest dominujgca. Moga one prze-
biega¢ z rozng szybkoscig na obszarach o réznym
typie przewodnictwa i réznej rezystywnosci. Jest to
zwigzane z r6znicg potencjalow miedzy obszarami,
wymienione reakcje sa bowiem w istocie reakcjami
elektrochemicznymi. Réznica potencjalow moze
wynikaé zaréwno z wlasciwosci ukladu probka-clek-
trolit, ;jak 1 pojawiaé si¢ wskutek dzialania czynni-
kéw zewngtrznych. W celu uzyskania ostrej granicy
obszarow p 1 »n nickiedy konieczne sg czynniki ze-
wnetrzne (silne o$wietlenie, dodatkowa polaryzacja).

2. BADANIA

Wykonano szlify skosne na plytkach monokry-
stalicznych z epitaksjalng warstwa weglika krzemu.
Plytki o wymiarach 10 x 3 mm szlifowano 1 pole-
rowano na ich krotszych krawedziach w kierunku
réwnoleglym do dhuzszej krawedzi. W zaleznosci
od grubosci warstwy epitaksjalnej przyklejanoje za
pomoca wosku do krazkow ze stali nierdzewne;j Scie-
tych pod katami od 0,6° do 2°, nast¢pniec mocowano
w odpowiednim uchwycie, szlifowano 1 polerowano
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na plycie szklanej umieszczonej w polerce oscyla-
cyjnej. Operacje te wykonywano za pomocg pasty
diamentowej o gradacji ziarna 0,10 um. (Rys. 1).

STUR R IMOCUE: 3
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Rys. 1. Uchwyt do szlifowania plytek.
Fig. 1. Oblique polishing mount.

Po polerowaniu plytki byly myte w alkoholu
izopropylowym. Dlugos¢ kazdego szlifu wynosila
~1 mm 1 obejmowala calg warstweg epitaksjalng
1 fragment podloza. Sposrdd roztworéw znanych do
ujawniania zlacza p-n w krzemie wybrano siedem
w celu sprawdzenia mozliwosci ich zastosowania do
dekorowania zlacza p-n w epitaksjalnych warstwach
SiC. Wybrano roztwory nalezace do dwdch grup:

I - oparte na reakcji utleniania — redukcji:

nr 1 [2] - stezony HF + silne o$wietlenie,

nr 2 [3] - 48% HF + 67% HNO,,

nr 3 [4] - lodowaty CH, COOH + st¢z. HNO, +

48% HF,

nr 4 [5] - 48% HF + H/O + 67% HNO,,

II - oparte na reakcji osadzania metali:

nr 5 [6] - AgNO, +48% HF + H 0,

nr 6 [6] - CuSO, - 5H,O +48% HF + H,0,

nr 7 [2] - 30% Cu(NO,), + stez. HF.

Na plytkach typu p*/p oznaczonych symbolami
P12-33, P32-03, P32-06, P32-15, P32-29 oraz typu
n/n o symbolach N41-38, N0302-14 zostaly wyko-
nane szlify z dokladnie oznaczonymi katami zawie-
rajgcymi si¢ w przedziale od 0,52 do 2,7 stopnia.
Jako pierwsze testowano roztwory z grupy I (oparte
na reakcji utleniania — redukcji) oznaczone nume-
rami 1 - 4. Préby przeprowadzano w temperaturze
pokojowej wydluzajac czas trzymania w roztworze
od pojedynczych minut do 2,5 - 3 godz. Dla roztwo-
ru 1, przy ktérym dodatkowym czynnikiem bylo silne
oswietlenie zmieniano natgzenie swiatla 1 odleglos¢
probki od zZrodla $wiatla. Dla wszystkich czterech
roztwordw 1 dla kazdej badanej probki uzyskano wy-
nik negatywny. Mikroskopowy obraz szlifu nie ulegt
zmianie. Nastgpnie testowano roztwory o numerach

5 -7 z grupy Il (oparte na reakcji osadzania metali).
Podobnie ;jak poprzednio proby przeprowadzano
w temperaturze pokojowej, a czas trzymania probki
w roztworze wydluzano od kilku minut do 2,5 - 3
godzin. Réwnolegle sprawdzano czy zastosowanie
oswietlenia nie wplynie na wynik eksperymentu.
Metoda bezpradowa oparta na reakcji redukcji katio-
néw na powierzchni warstwy epitaksjalnej wskutek
wystepowania réznicy potencjaléw elektro-che-
micznych na granicach warstwa-roztwor 1 podloze-
-roztwér dala pozytywny efekt tylko w przypadku
roztworu nr 5 o skladzie: AgNO, + 48% HF + H,O.
Po zanurzeniu probki na 30 min. w tym roztworze
zauwazono slady srebra wydzielajace si¢ w obszarze
warstwy epitaksjalnej. Po godzinie zarysowala si¢
granica warstwy, ale byla ona;jeszcze niezbyt doklad-
nie zdefiniowana. Wydluzono czas trzymania probki
w roztworze az do uzyskania wyraznej ostrej granicy
mi¢dzy warstwag epitaksjalng pokryta wytraconym
srebrem, a podlozem wolnym od srebra. Czas ten
wynosit 2 - 2.5 godziny. Eksperyment przeprowadzo-
ny na wszystkich przeznaczonych do badan plytkach
doprowadzil do otrzymania bardzo dobrego efektu.
Granica migdzy warstwg zarowno typu p jak in
byla wyraznie, ostro zaznaczona na calej szerokosci
szlifu. Grubos¢ warstwy epitaksjalnej x wszystkich
probek, dla ktorych wezesniej zmierzono kat szlifu
& okreslono z zaleznosci X = d-tgd gdzie djest sze-
rokoscig warstwy na szlifie zmierzong dokladnie za
pomocy elektronowego mikroskopu skaningowego
SEM. Zdjecia z mikroskopu SEM otrzymane po 2,5
godzinnym trzymaniu probek w roztworze 5:AgNO,
+48% HF + H,O przedstawiaja Rys. 2a (zlacze p*p)
oraz Rys. 2b (zlacze n'n).

Czas wydzielania srebra z roztworu o numerze
5 mozna skréci¢ jesli badang probke podlaczy sig
do ujemnego bieguna zrédla pradu stalego (zasilacz
laboratoryjny). Do bieguna dodatniego podigczono
drut srebrny, ktérego koniec zanurzono w roztworze.
Zaobserwowano wowczas zjawisko polegajace na
elektrolitycznym wydzielaniu (redukcji) kationow
na powierzchni o malej rezystywnosci. Réznica re-
zystywnosci pomigdzy podlozem a warstwa wynika
z 16znicy koncentracji domieszki 1 réznicy grubosci
warstwy podloza. Uzywajac sondy rteciowej lub
wykonujac pomiar CV z barierg Ni/Pt okreslono kon-
centracj¢ nosnikéw fadunku w zewngtrznych slabiej
domieszkowanych warstwach zlacza L/H (Tab. 1).
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Rys. 2. Efekt chemicznego barwienia po 2,5 godz. trzyma-
nia probki w roztworze AgNO, + 48% HF + H,O: a) plytka
P-32-06 zlacze p*p d = 712 um; b) plytka N-41-38 zlgcze
n'n d =537 ym.

Fig. 2. Chemical decoration results after dipping the speci-
men in AgNO, + 48% HF + H,O solution for 2.5 h: a) wa-
fer P-32-06 junction p*p thickness = 712 pm; b) wafer
N-41-38 junction »"n thickness =537 pm.

Tabela 1. Koncentracja no$nikow ladunku w epitaksjal-
nych warstwach SiC.

Table 1. Charge carricr concentration in SiC epitaxial
layers.

Symbol plytki Koncentracja no$nikéw [cm™]

P-32-06 5x 105
P-32-03 1-4 x 10
P-32-29 8x 10M -2 x 10%
P-32-15 3 x 105
P-12-33 8x10¥-1,5x 10
N-41-38 6-9x 10"

N 0302-14 9x 105

Koncentracja nosnikéw w plytkach podlozowych
(obszar H zlacza) nie byla okreslana. Zakladano, na
podstawie specyfikacji producentow podlozy SiC
(fima Gree), ze wartos¢;jej w kazdym przypadku;jest
rzedu 10%cm=> W wyniku prob ustalono, Ze przy na-
picciu 4,5V 1 pradzie 0,4 + 0,6 mA najlepiej ujawnia
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si¢ granice obszardw L/H po czasie 1,5 min. Zauwa-
zono, ze w kazdym przypadku warstwa epitaksjalna
jest wolna od srebra, ktére osadza si¢ wylgcznie
na warstwie podlozowej. Granica migdzy warstwa
epitaksjalng i podlozem z osadzonym srebrem byla
wyrazna 1 pozwalala na ustalenie w mikroskopie
SEM szerokosci warstwy na szlifie, a nastepnie na
wyliczenie grubosci warstwy dla poszczegdlnych
plytek. Zdjecia z mikroskopu SEM otrzymane dla
plytek podlaczonych do napigcia 4,5V zanurzonych
na 1,5 min. do roztworu 5: AgNO, +48% HF + H O
przedstawiaja Rys. 3a 1 3b.

Rys. 3. Efekt chemicznego barwienia plytki podlaczonej
do napigcia 4,5V trzymanej przez 1,5 min w roztworze
AgNO, + 48% HF + H,0: a) plytka P-32-03 zlacze p'p
d =494 pm; b) plytka N-41-38 zlacze n'n d = 545 um.

Fig. 3. Chemical decoration results after dipping the speci-
men in AgNO, + 48% HF+H,O solution for 1.5 min using
bias voltage 4,5 V: a). wafer P-32-03 junction p*p thickness =
494 pum; b) wafer N-41-38 junction »*n thickness = 545 um.

W Tab. 2 zamieszczono porownawczo wartosci
grubos$ci warstw epitaksjalnych SiC wyznaczonych
po 2.5 godz. trzymania prébki w roztworze 5 (ko-
lumna II) 1 po 1,5 min. trzymania probki w roztworze
5 po uprzednim podlgczeniu do zasilacza o napi¢ciu
4.5V (kolumna III).
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Tabela 2. Grubo$¢ warstw epitaksjalnych zmierzonych
poprzez dekorowanie SiC w roztworze AgNO, : HF : H O.
Table 2. Thickness of SiC epitaxial layers decorated in
AgNO, : HF : H,O.

wang metoda chemicznego barwienia oraz dwiema
metodami optycznymi.

Tabela 3. Grubosci warstw epitaksjalnych SiC zmierzo-
nych trzema metodami [pum)].

| Czas 2.5 godz. Czas 1.5 min. Table 3. Thickness of SiC epitaxial layers measured using
Symbol plytki [1m] nap1¢[;c1e ]4’5 v three diverse methods [pm].
um
P-32:06 1036 LL30 Symbol | Chemiczne | O W | Odbicie
Bed > > tytki barwienie
P-32-29 6.73 6,83 plytk 153 [pwm] | 2.5+25[um]
P-32-15 4.23 448 P-32-06 10,36 9.76 10,10
P-12-33 4,68 4.87 P-32-03 9,90 9,49 9,50
N-41-38 25,35 25,712 P-32-29 6.73 6.13 5,90
N 0302-14 7.10 7.00 P-32-15 423 4,70 4,53
. , . P-12-33 4,68 5,00 4776
Dla wigkszosci plytek otrzymano bardzo dobra N-41-38 ) 5 35 ) 5 50 ) 5 56
Zgodnoéfi Wynikéw uzyskanych poprzez 2,5 godzinne N 0302-14 7,’10 7,’23 7:50
trzymanie probki w roztworze oraz przez szybkie osa-

dzanie srebra na probee podlaczonej do zrddia pradu.
Roznica wystepujaca dla plytki P-32-06 wynika praw-
dopodobnie z obecnosci warstwy buforowej o kon-
centracji nosnikow zblizone] do warstwy podlozowe;.
Wyniki grubosci warstw epitaksjalnych otrzymane
opracowang metoda chemicznego barwienia porow-
nano z wynikami uzyskanymi z pomiarow metodami
odbiciowymi. Wykorzystujg one roéznicg we wspol-
czynniku zalamania pomigdzy podlozem 1 osadzang
warstwa. Pomiary zostaly przeprowadzone dla dwoch
zakresow spektralnych: 2,5+25 pm oraz 1+3 pm.
W metodzie pierwsze] wykorzystujace] dlugose fali
w zakresie 2,5+25 um warstwy epitaksjalne zostaly
zmierzone przy uzyciu spektrofotometru fourierow-
skiego firmy Bruker model IFS 113v. Wyposazony byl
on w przystawke do pomiaru odbicia dla kata padania
wigzki na probke wynoszacym 11°. Grubos¢ warstw
okreslono z otrzymanych pomiaréw widm odbicia,
dopasowujac je do widm obliczonych teoretycznie.
Druga metoda okreslajaca grubosé warstw SiC oparta
jest na pomiarach odbicia w zakresie 1-3 pm przy
uzyciu dwukanalowego spektrofotometru firmy Carry.
Podstawowym zalozeniem tej metody jest zmiana
wspdlczynnika odbicia na granicy warstwa-podloze.
Warunek tenjest spetniony dla podlozy SiC o koncen-
tracji nosnikow powyzej 1¥10'® at/cm=. W oparciu o
wzory odbicia na granicy dwdch osrodkdéw o dwoch
r6znych zespolonych wspolczynnikach zalamania
napisany zostal program obliczeniowy przy uzyciu
programu MathCad, ;jak réwniez opracowany zostal
arkusz kalkulacyjny dla symulacji wspdlczynnika
odbicia w funkcji dlugosci fali w badanym zakresie
spektralnym. Zmierzone widmo odbicia poréwnywane
bylo z krzywa symulacyjng. Parametrem dopasowu-
jacym byla grubos¢ micrzongj warstwy.

W Tab. 3 zamieszczono porownawczo wartosci
grubos$ci warstw epitaksjalnych uzyskanych opraco-

Jak wida¢ wartosci grubosci warstw epitaksjal-
nych otrzymanych metoda chemicznego barwienia
oraz metodami optycznymi sg zblizone

3. PODSUMOWANIE

Opracowano metode chemicznego barwienia
pozwalajgca na okreslenie grubosci epitaksjalne;
warstwy SiC. Znaleziono roztwor oraz okreslono wa-
runki przeprowadzenia procesu barwienia zlagcza nm
1 p'p metoda bezpradowa oraz metoda galwaniczng.
Nowa metoda ;jest prosta technicznie 1 nie wymaga
specjalistycznej aparatury. Otrzymane wyniki sg po-
réwnywalne z wynikami otrzymywanymi metodami
optycznymi 1 moga by¢ uzyteczne do wzajemnej
weryfikacji osigganych rezultatow.
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