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Streszczenie: W artykule przedstawiono wyniki badan wply-
wu utleniania chemicznego i wygrzewania na poprawe ja-
koéci polerowanej, krzemowej, powierzchni plytek SiC. Do
chemicznego utleniania zastosowano reakcje Fentona. Czyn-
nikiem utleniajacym byty rodniki hydroksylowe (OH*®) po-
wstajgce z rozktadu nadtlenku wodoru (H,0,) w obecnosci
jonéw zelaza Fe(1l). Uzyskano poprawe parametréw chropo-
watoéci przy okreslonych warunkach utleniania. Wygrzewa-
nie plytek polerowanych standardowo, w odpowiednio do-
branych warunkach, pozwolito na uzyskanie chropowatosci
na poziomie atomowym Ra ~ 0,1 nm oraz znaczng redukcje
warstwy uszkodzonej. Jako$¢ krystaliczng plytek badano przy
uzyciu metod rentgenograficznych: dyfraktometrii, topo-
grafii i reflektometrii. Pomiary gtadko$ci powierzchni, przed
i po obrébce badano przy pomocy mikroskopu optycznego
z kontrastem Nomarskiego i mikroskopu sit atomowych AFM.

Stowa kluczowe: SiC, utlenianie katalityczne, polerowanie

Improvement of the quality of SiC wafers poli-
shed using chemical oxidation and heat treat-
ment. Examination of the quality of the surface

using X-ray techniques.

Abstract: Experimental results of chemical oxidation and
thermal annealing and their influence on the improvement
of the quality of the polished surface of silicon carbide (SiC)
wafers have been presented. The Fenton process was used in
the process of chemical oxidation. Hydroxyl radicals (OH*)
generated during the decomposition of a hydrogen peroxide
(H,0,) solution were the oxidizing agents. The quality of the
roughness parametres was improved. After thermal annealing
in vacuum at T 900°C a very smooth surface was obtained,
subsurface damaged layers were reduced, with Ra ~ 0,1 nm.
Both the crystallographic quality and roughness of the layers
were investigated using X-ray methods. The surface smooth-
ness before and after processing was measured using an atomic
force microscope (AFM) and an optical microscope.

Key words: SiC, catalytic oxidation, polishing

1. WPROWADZENIE

Wiasnosci materialowe jakie posiada weglik krze-
mu (SiC) czynig go materialem bardzo atrakcyjnym
do zastosowan w mikro-urzgdzeniach duzych mocy,
wielkich czgstotliwosci oraz pracujacych w wysokich
temperaturach. Ponadto wytrzymatos¢ mechaniczna,
wysoka przewodnos¢ cieplna, wysoka odpornosc na
przebicia clektryczne oraz odpornos¢ na dzialanie
czynnikéw chemicznych powoduja, ze urzadzenia
wytworzone na bazie SiC moga pracowaé w agre-
sywnych srodowiskach 1 w temperaturze powyzej
300°C.

Jakos$¢ wytwarzanych urzadzen zalezy od wielu
czynnikéw, w tym réowniez od sposobu przygo-
towania powierzchni SiC - powierzchni plytek
stosowanych jako zarodki, na ktérych wzrastaja
monokrysztaly SiC oraz powierzchni plytek pod-
lozowych stosowanych do otrzymywania warstw
1 struktur epitaksjalnych zaréwno SiC, jak 1 azotkow
polprzewodnikowych.

Weglik krzemu (SiC) jest materialem trudnym
w obrébce, uzyskanie polerowanej powierzchni
o gladkosci atomowej (Ra < 0,2 nm), a jednoczesnie
pozbawionej podpowierzchniowej warstwy uszko-
dzongj nie jest latwym zadaniem.

Dostepne na rynku polerowane plytki SiC, w za-
leznosci od sposobu polerowania charakteryzuja
si¢ r0znym stopniem gladkosci powierzchni. Firma
SiCrystal oferuje standardowo polerowane EPI-re-
ady plytki SiC o gladkosci powierzchni Ra <2 nm,
a chinska f-ma Tanke Blue plytki polerowane
technika CMP (chemo-mechaniczne polerowanie)
o gladkosci < 0,5 nm.
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Trudnosci w uzyskaniu gladkiej 1 pozbawiong]
warstwy uszkodzonej polerowanej powierzchni SiC
wynikajg z budowy chemicznej (inertnos¢ wobec
czynnikdw chemicznych) 1 wlasnosci fizycznych
(twardos¢ 1 kruchos¢) tego materiatu. Jedng ze sto-
sowanych metod jest utlenieniec powierzchni SiC
do S10,, a nastgpnie usunigcie powstale] warstwy
Si0,[1]. Utlenienie SiC do Si0, moze by¢ reali-
zowane na dwa sposoby: chemicznie [2 - 4] badz
termicznie [5-6]. Podobnie usuwanie warstwy utle-
nionej moze odbywa¢ si¢ mechanicznie, chemicznie
lub termicznie.

Przedmiotem ninigjszego opracowania jest sposob
obrobki standardowo polerowanych powierzchni
strony krzemowej SiC, prowadzacy do poprawy
jakosci te] powierzchni [7].

2. EKSPERYMENT

Polerowanie powierzchni weglika krzemu (SiC)
jest ostatnim etapem obrobki plytek podlozowych
1 stosowanych jako zarodki do wzrostu nowych
krysztalow objetosciowych. Polerowaniu poddawana
jest, w zaleznosci od wymagan, strona krzemowa,
strona weglowa lub obie strony plytki SiC. Wyniki
zamieszczone w prezentowaneg] pracy dotycza pole-
rowania powierzchni krzemowej plytek SiC (polityp
4H 1 6H). Standardowy proces polerowania polega
na stosowaniu zawiesin diamentowych o réznym
stopniu rozdrobnienia diamentu (9,0 um, 6,0 um,
1,0 um). Polerowanie plytek SiC przeprowadzano
korzystajac z polerki PHOENIX 4000 frmy BU-
EHLER.

Kontrola morfologii powierzchni weglika krze-
mu zostala przeprowadzona za pomoca mikroskopu
sil atomowych — mikroskop z sondg skanujaca
(Scanning Probe Microscope). Pomiar parametrow
chropowatosci przebiegal za pomoca analizy po-
wierzchni probki ostrzem (igla) umieszczonym na
dzwigni sondy skanujacej. Poprzez oddzialywanie
miedzy powierzchnig prébki, a ostrzem nastgpuje
analogiczne wychylenie dzwigni, ktére to jest reje-
strowane za pomocg lasera oraz detektora. Detektor
dokonuje analizy zmian polozenia wigzki lasera
w trakcie przemieszczania si¢ sondy na powierzchni
probki. Tak uzyskane wyniki umozliwiajg utworze-
nie komputerowej mapy topograficznej powierzchni
analizowanej probki.

Mikroskop sil atomowych jest wyposazony
w dwa tryby skanowania: tryb bezkontaktowy (7ap-

ping Mode AIFM), w ktérym ostrze oscyluje nad
powierzchnig analizowanej prébki, oraz tryb kon-
taktowy (Contact Mode AFM), gdzie ostrze sondy
znajduje si¢ w bezposrednim kontakcie z badang
probka. W trybie kontaktowym igla znajduje si¢ na
dzwigni o nizszej stalej sprezystosci, niz ta, ktora
umozliwia utrzymanie atoméw probki polgczonych
ze soba. Sonda skanujgca analizuje powierzchnie
probki poprzez pomiar wychylenia dzwigni ana-
logicznie do zmian topografii na probce. W trybie
bezkontaktowym pomiar topografii powierzchni
nastgpuje poprzez analize amplitudy drgan zalez-
nej bezposrednio od odleglosci pomiedzy ostrzem,
a probka. W odleglosci kilku do kilkudziesigciu
nanometréow nad powierzchnig probki znajduje si¢
oscylujgca dzwignia z ostrzem. Dzwignia w trakcie
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Rys. 1. AFM: a) obraz powierzchni 6H SiC 4° off (0001)
po polerowaniu zawiesing diamentowa o uziarnieniu
1.0 pm. Powierzchnia 5 pm x 5 pm; Ra, = 1,002 nm;
Rmax_ = 10.692 nm, b) przekrdj poprzeczny chropowa-
tosci powierzchni.

Fig. 1. AFM: a) image of the 6H SiC 4° off (0001) surface
after diamond slurry (1.0 pm) polishing. Surface area 5 um
x 5 um; Ra, = 1.002 nm; Rmax_ = 10.692 nm, b) surface
roughness in cross section.
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pomiaru jest przesuwana wzdluz powierzchni ana-
lizowanego obszaru w taki sposéb, aby byla zacho-
wana stala amplituda drgan. Jakakolwiek zmiana
amplitudy drgan dzwigni zostaje odzwierciedlona
na komputerowej mapie topograficznej powierzchni
analizowanej probki.

W celu charakteryzacji powierzchni podlozy
wykonanych z weglika krzemu SiC wykorzystano
tryb bezkontaktowy z sondg OTESPA (dodatkowo
pokryta warstwa aluminium, co powoduje zwigk-
szeni¢ intensywnosci odbitego od niej $wiatla lasera,
zwickszajgc przy tym rozdzielczosc).

Na Rys. 1 przedstawiono obraz z mikroskopu sit
atomowych (AFM) powierzchni 6H SiC 4° off (0001)
polerowanej standardowo zawiesing diamentowg
o uziarnieniu 1 pm.

Podobny obraz powierzchni rejestrowano dla ply-
tek SiC dostegpnych komercyjnie, po standardowym
polerowaniu. Powierzchnie o lepszych parametrach
gladkosci poddawane sa dodatkowym dziataniom,
np. polerowanie submikronowym ziamem diamen-
towym (0,25 um 1 0,1 um) czy polerowanie chemo-
-mechamiczne (CMP).

Parametr Rmax okresla rozrzut pomig¢dzy naj-
wyzszym 1 najnizszym punktem profilu powierzchni
wzdluz analizowanej linii pomiarowej profilu (AFM).

Dodatkowe polerowanie submikronows zawie-
sing diamentowa daje gladka powierzchnie, ale nie
usuwa podpowierzchniowe] warstwy uszkodzonej.
Nauzyskanej gladkiej powierzchni ciggle widoczne
sg mikrorysy.

Na Rys. 2 przedstawiono widok z AFM po-
wierzchni 4H SiC 8°ff (0001) polerowanej zawie-
sing submikronowa o uziarieniu 0,25 pm. Srednia
wartos¢ parametru chropowatosci Ra, powierzchni
zmniejszyla si¢ z 1,002 nm do 0,452 nm, odpowied-
nio dla polerowania zawiesing diamentowg o $rednim
ziarnie 1.0 um 1 zawiesing o $rednim ziarnie 0,25 pm.

Usunigcie podpowierzchniowe] warstwy uszko-
dzonej moze by¢ realizowane jedng z kilku metod:
1) w procesie trawienia in situ, poprzedzajacym

bezposrednio wzrost epitaksjalny, przy pomocy

bardziej lub mniej agresywnych trawiaczy, ta-
kich jak propan, silan lub wodér, lub trawienia
termicznego ex sifu, tzn. wygrzewania plytek SiC

w wysokiej temperaturze, w kontrolowanej at-

mosferze,

2) w procesie polerowania elektrochemiczno-mecha-
nicznego (ECMP), z wykorzystaniem anodowego
utleniania strony krzemowej plytki SiC,

3) w procesie chemicznego utleniania strony krze-
mowej powierzchni SiC, wykorzystujge zmo-
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Rys. 2. AFM: a) obraz powierzchni 4H SiC 8° off (0001)
po polerowaniu zawiesing diamentowa o uziarnieniu
0.25 pm. Powierzchnia 5 pm x 5 pm; Ra_ = 0,452 nm;
Rmax_= 3,935 nm, b) przekrdj poprzeczny ‘chropowatos’ci
powierzchni.

Fig. 2. AFM: a) image of the 4H SiC 8°off (0001) surface
after diamond slurry (0.25 pm) polishing. Surface area
5pm x 5 pm; Ra,_ = 0.452 nm; Rmax_= 3.935 nm, b)
surface roughness in cross section.

dyfikowany proces Fentona, z udzialem reakcji

wolnorodnikowych (rodnik hydroksylowy i siar-

CZanowy).

W pracy badano wplyw dwoch wymienionych
metod na poprawe jakosci polerowanych plytek SiC
— chemicznego utleniania i trawienia termicznego.

Metoda chemicznego utleniania wykorzystuje
wolne rodniki hydroksylowe (OH®), generowane
w procesie Fentona, w obecnosci czynnika utlenia-
Jacego.

Produkt powstaly w wyniku reakeji utleniania
powierzchni SiC, czyli S10, usuwa si¢ jednym ze
stosowanych sposobdw, tzn. przez rozpuszczanie
w odpowiednim kwasie lub przez polerowanie.

Na Rys. 3 przedstawiono obraz mikroskopowy
(AFM) powierzchni 4H SiC 8° off (0001) polerowa-
nej zawiesing submikronowsg o uziarnieniu 0,25 pm
a nastepnic poddanej utlenianiu chemicznemu.
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Rys. 3. AFM: a) obraz powierzchni 4H SiC 8° off (0001) po
polerowaniu zawiesing diamentowg o uziarnieniu 0,25 um
i utlenianiu chemicznym. Powierzchnia 5 ym x 5 pm;
Ra =0,396 nm; Rmax, = 2,552 nm, b) przekrdj poprzecz-
ny chropowatosci powierzchni.

Fig. 3. AFM: a) image of the 4H SiC 8° off (0001) surface
after diamond slurry (0.25 um) polishing and chemical
oxidation. Surface area Sum x 5 um; Ra_ = 0.396 nm;
Rmax,_ =2.552nm, b) surface roughness in cross section.

3 4 5 6 7 um

Poréwnujac Rys. 2 1 Rys. 3 wida¢, ze na sku-
tek utleniania chemicznego parametr Ra zmniej-
szyt sie z wartosci Ra_ = 0,452 nm do wartosci
Ra_= 0,396 nm. Warstwa uszkodzona nie zostata
catkowicie usunieta, ale zostata zredukowana. Swiad-
czy o tym rowniez zmniejszenie parametru Rmax,
z wartosci 3,935 nm do wartosci 2,552 nm.

Druga metoda, ktorg zastosowano w celu popra-
wy jakosci standardowego polerowania powierzchni
SiC byto trawienie termiczne. Stosujgc wygrzewanie
w dobranych eksperymentalnie warunkach, tzn.
w optymalnej temperaturze, utrzymujac okreslony
czas przetrzymania w tej temperaturze, jak roéwniez
odpowiednia atmosfere wygrzewania ptytek SiC
poddanych wczesniej standardowemu polerowaniu
zawiesinami diamentowymi, uzyskano satysfakcjo-
nujace rezultaty gladkosci powierzchni. Na Rys. 4
przedstawiono obraz z AFM oraz wyniki pomiaru
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Rys. 4. AFM: a) obraz powierzchni 4H SiC 8°ff (0001) po
polerowaniu zawiesing diamentowa o uziarnieniu 0,25um
1 wygrzewaniu w odpowiednich warunkach. Powierzchnia
20 pm x 20 ym; Ra_= 0,175 nm; Rmax_ = 1,071 nm, b)
przekrdj poprzeczny chropowatosci powierzchni.

Fig. 4. AFM: a) 2d image of the 4H SiC 8°ff (0001)
surface after diamond slurry (0.25 pm) polishing and
thermal annealing under adequate conditions. Surface area
5 umx 35 pm; Ra,_=0.175nm; Rmax_= 1.071nm, b) surface
roughness in cross section.

parametrow chropowatosci powierzchni uzyskane
po trawieniu termicznym ptytki 4H SiC 8°off (0001),
ktorag wezesnie) poddano polerowaniu zawiesinami
diamentowymi. Uzyskana powierzchnia charaktery-
zuje si¢ bardzo dobrg gladkoscia (Ra, = 0,175 nm)
ijest wolna od widocznych zarysowan. Podpo-
wierzchniowa warstwa uszkodzona by¢ moze zostata
calkowicie usunigta, a na pewno zostatla znacznie
zredukowana. W celu wykonania bardziej doktadnej
analizy, w przypadku tak gtadkich powierzchni, jak
na Rys. 4 zwigkszono wielkos¢ skanu wykonanego za
pomoca mikroskopu sit atomowych do powierzchni
20 pm x 20 um.

W ramach pracy badano wplyw udoskonalonych
metod przygotowania powierzchni zarodzi mono-
krysztatow weglika krzemu na jakos¢ strukturalng
wzrastajacych monokrysztatow SiC.
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3. BADANIA
RENTGENOGRAFICZNE

W celu sprawdzenia;jakosci 1 skutecznosci przygo-
towania polerowanej powierzchni plytek SiC poprzez
chemiczne utlenianic powierzchni przeprowadzono
badania rentgenograficzne za pomoca wysokoroz-
dzielczego dyfraktometru z konwengjonalng lampa
rentgenowska - promieniowanie CuK (4 = 0,154 nm)
zaadoptowanym do wykonywania pomiarow wy-
sokokatowych jak 1 reflektometrycznych. Waznym
elementem modyfikacji;jest wykorzystanie w ukladzie
dyfraktometru liniowego ogniska lampy polozonego
pionowo. Zastosowany uklad zapewnia skuteczng
separacj¢ charakterystycznej linii CuK poprzez za-
stosowanie dwuodbiciowego monochromatora Ge 004
1 pozwala na zachowanie stosunkowo duzej inten-
sywnoscl wigzki promieniowania rentgenowskiego.

W przeprowadzonej pracy na ww. dyfraktometrze
wykonano badania:

a) krzywych odbicia za pomocg wysokokatowej
dyfraktometrii wysokorozdzielezej (HRXRD) oraz

b) rentgenowskiej reflektometrii zwierciadlane;
(XRR).

Ponadto przeprowadzono badania na synchrotronie
DORIS I (w Hamburgu).

Wykorzystanie wymienionych metod pozwala na
calosciowe oszacowanie zarowno:jakosci strukturalngj
monokrysztalow, jak i morfologii powierzchni mono-
krystalicznych plytek.

Badania wysokokatowe wykonywano w refleksie
004 dla SiC 4H 1 w refleksie 006 dla SiC 6H w modzie
0/20, w ktorym probka i1 detektor zmieniajg podczas
przebiegu pozycje w sposdb sprzezony.

Badania za pomoca reflektometrii rentgenow-
skiej polegaja na badaniu odbicia promienio-
wania rentgenowskiego od plaskich i gltadkich
powierzchni w zakresie katéw poslizgu o bliskich
katowi dla odbicia zupelnego, ktory jest rowny:

Bc =V 17000CY | M
gdzie: ¥, oznacza polaryzowalnos¢ w refleksie ze-
rowym.

Kat krytyczny 6 jest najmnigjszym katem, przy
ktorym promienie rentgenowskie mogg przenika¢ do
drugiego osrodka przez granice osrodkow.

Wartos¢ kata krytycznego 6, dla wigkszosci cial
stalych 1 promieniowania CuK  wynosi ulamki stop-
nia, adla SiC4H 6 =0,26135°.

Glebokos¢ wnikania promieniowania rentgenow-
skiego A dla katow poslizgu 8 < 8, jest niezalezna
od absorpcji probki 1 wynosi:

MATERIALY ELEKTRONICZNE (Electronic Materials), T. 40,
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gdzie: A - dlugos¢ fali promieniowania rentgenow-
skiego. Dla wickszosci materialow A__ =40 - 60 A.
Po przekroczeniu wartosci kata krytycznego
0> 0,_ glgbokos¢ wnikania gwaltownie wzrasta 1jest
ograniczona przez absorpcj¢ materialu, jednoczesnie
wspolczynnik odbicia R spada proporcjonalnie do 6, .
Wplyw szorstkosci powierzchni na wspolczynnik
odbicia zwierciadlanego R, uwzglednia si¢ stosujac
wspolczynnik ttumigey vy, co mozna zapisaé

R.=R (2.0, 0) )

gdzie : R, — wspolczynnik odbicia od powierzchni
idealnie gladkiej, 4 — dlugos¢ fali wigzki padajace;j,
0, — kat padania wiazki, o - srednie kwadratowe
odchylenie od plaskosci powierzchni krysztalu

Dla okreslenia szorstkosci powierzchni badanych
probek o rejestrowano tzw. krzywa reflektometryczng
pokazujacg zmiang natgzenia odbitej zwierciadlanie
wigzki promieni X w okolicy kata krytycznego. Ko-
rzystajac z programu REFSIM szacowano szorstkos¢
powierzchni probek o przez dopasowywanie krzywej
teoretycznej do otrzymanej eksperymentalnie. Wy-
mieniony uklad pomiarowy pozwala na uzyskanie
usrednionej informacji z obszaru 14 x 8 mm.

W celu zweryfikowania skutecznosci niestandar-
dowej metody przygotowania plytek SiC przygoto-
wano dwie, roznie obrabiane plytki 6H SiC (0001),
ktore postuzyly jako zarodki do monokrystalicznego
wzrostu krysztalu metoda transportu fizycznego
z fazy gazowej. Plytki pochodzily z krysztalu frmy
SiCrystal. Zaréwno operacje cigcia krysztalu, szli-
fowania, polerowania plytek, jak 1 wzrost nowych
krysztalow wykonano w ITME, w Zakladzie Techno-
logii Monokrysztalow Tlenkowych (Z-18). Na plytce
wypolerowanej standardowo wyhodowano krysztat
6H SiC (0001) oznaczony jako F2 11 05 17, a na
plytce poddanej dodatkowo trawieniu chemicznemu
uzyskano krysztal o symbolu F2 11 12 05. Krysztaly
wzrastaly w atmosferze argonu z domieszka azotu,
w temperaturze ~ 2150°C

Na Rys. 5 przedstawiono wyniki badan rentge-
nowskich w postaci krzywych dyfraktometrycznych
1 reflektometrycznych plytki 6H SiC (0001) stano-
wigcej zarodek, przygotowane] w sposob standar-
dowy.

Na Rys. 5b czama krzywa obrazuje teoretyczng
krzywa szorstkosci, a czerwona krzywa ekspery-
mentalng. Zamieszczone ponizej krzywe wska-
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Rys. 5. Plytka 6H SiC (0001) (krysztal SiCrystal) polero-
wana standardowo zawiesing diamentowg o uziarnieniu
1 um: a) krzywa dyfraktometryczna, b) krzywa refiekto-
metryczna.

Fig. 5. Diffractometric (a) reflectometric, (b) curve of
the 6H SiC (0001) crystal manufactured by SiCrystal and
polished with 1 pm diamond slurry.

zuja, ze zarowno jakos¢ krystalograficzna plytki
(FWHM = 40,32"), jak i jakos$¢ polerowania byla
dobra (p = 1,27 nm).

Na standardowo przygotowanym zarodku (frmy
SiCrystal) przeprowadzono proces wzrostu mono-
krysztalu objetosciowego (ITME, Z-18), uzyskujac
krysztal 6H SiC, oznaczonyjako F2 11 05 17. Wyni-
ki badan rentgenowskich plytki pochodzacej z tego
krysztalu przedstawiono na Rys. 6.

Uzyskane dane $wiadcza o gorszej jakosci kry-
stalograficznej otrzymanego krysztalu. Przebieg
krzywej dyfraktometrycznej wskazuje na polity-
pizm uzyskanego krysztalu SiC. Zaobserwowana
nigjednorodnos¢ politypowa niewatpliwie wplywa
na jakos¢ polerowania. Stad szorstkos¢ powierzchni
oszacowana z badan reflektometrycznych jest nieco
wyzsza 1 wynosi p = 1,84 nm.

Kolejnag proba bylo sprawdzenie wplywu przygo-
towania plytki przeznaczonej na zarodek na jakosé
wyhodowanego na tym zarodku krysztatu.

Sak_6H_F2110517_krD_pr1
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Rys. 6. Plytka 6H SiC (0001) pochodzaca z krysztalu
ITME F2 11 05 17, wyhodowanego na niemieckim zarod-
ku. Zarodek przy gotowano standardowo, tzn. polerowano
zawiesing diamentowa 6 um i 1 pm: a) krzywa dyfrakto-
metryczna, b) krzywa reflektometryczna.

Fig. 6. Diffractometric (a) and reflectometric (b) curves
of the 6H SiC (0001) TTME F2 11 05 17 crystal grown
on the seed cut out of a German crystal and polished
following standard procedure, i.e. using 6 um and 1 pm
diamond slurry.

W tym celu plytke pochodzaca z krysztalu 6H
SiC (0001) (SiCrystal) przygotowano nicstandar-
dowo, tzn. po standardowej obrobce zawiesinami
diamentowymi wykonano trawieni¢ chemiczne. Na
tak przygotowanej plytce w wyhodowano (w ITME)
krysztal 6H SiC (0001), ktory oznaczono symbolem
F2 11 12 05.

Na Rys. 7 przedstawiono wyniki badan rentge-
nowskich jednej z plytek uzyskanych z krysztatu F2
11 12 05. Uzyskane wyniki $wiadcza o dobrej jakosci
krystalograficznej wyhodowanego krysztalu. Krzy-
wa dyfraktometryczna pokazuje tylko jedno silnie
zaznaczone maksimum, odpowiadajgce odmianie
politypowej SiC 6H. Szerokos¢ poldwkowa krzywej
dyfraktometrycznej FWHM wynosi 40,32” i odpo-
wiada wielkosciom otrzymywanym dla krysztalow
frmy SiCcrystal 1 Cree na wyzej opisanym wysoko-
rozdzielczym dyfraktometrze. Oszacowana z krzy-
wej reflektometrycznej szorstkos¢ wypolerowanej
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powierzchni wynosi p = 1,18 nm 1 jest najnizsza
z dotychczas badanych dla plytek krystalograficz-
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Rys. 7. Krzywe: a) dyfraktometryczna i b) reflektome-
tryczna plytki 6H SiC (0001) pochodzacej z krysztalu
ITME F2 11 12 05, wyhodowanego na niemieckim zarod-
ku. Zarodek przygotowano niestandardowo.

Fig. 7. Diffractometric (a) and reflectometric (b) curves
of the 6H SiC (0001) ITME F2 11 12 05 crystal grown
on a German crystal with the surface prepared in a non
standard manner.

nych SiC 6H za pomoca metody rentgenowskiej
reflektometrii.

Przykladowe dyfrakcyjne topogramy synchrotro-
nowe w wigzce monochromatycznej i1 bialej pokaza-
no na Rys. 8-9. Sposrod topogramow synchrotrono-
wych w wigzce bialej wybrano jeden przykladowy
topogram przekrojowy zapewniajacy najlepszy kon-
trast na dyslokacjach. Uzyskane topogramy w wigzce
monochromatyczngj 1 bialej zapewniajg czgsciowe
rozdzielenie dyslokacji, ktoérych gestos¢ mozna na
tej podstawie oszacowaé na ~ 2-5 x 10%/cm?. Oprécz
dyslokacji w odwzorowywanych polach mozna za-
uwazy¢ szereg defektéw typu mikrorurek dajgcych
rozleglejsze jasne kontrasty otoczone ciemnicjsza
obwodka. Topogramy nie wykazuja obecnoscei struk-
tury mozaikowej ani silnych naprezen.

Rys. 8. Topogram synchrotronowy typu ,,zebra” (uzyskany
z kilku naswietlonych na tym samym filmie ekspozycji
dla kilku skokowo zmienianych co 0,05° katéw poslizgu)
w refleksie 00-6 dla promieniowania 0,1115 nm (poszcze-
g06lne prazki zebry sie nakladaja). Szeroko$¢ pozioma
odwzorowywanego obszaru wynosi ~ 8 mm.

Fig. 8. “Zebra pattern” synchrotron monochromatic beam
topograph in the 00-6 reflection for the 0.1115 nm ra-
diation, obtained by exposing a number of topographs
for subsequently step-wise altered glancing angles with
a step of 0.05° on the same film (the subsequent frin-
ges are overlapping). The width of the reproduced arca
is close to 8 mm.

F'_

Rys. 9. Przykladowy topogram przekrojowy, naswietlony
waska pozioma wigzka o szerokoéci 5 pm w wigzce bialej
i odwzorowujacy defekty z obszaru przecinanego wigz-
ka. Szerokos$¢ pozioma odwzorowanego obszaru wynosi
7 mm.

Fig. 9. Representative white beam back-reflection section
topograph exposed using a beam collimated with a 5 pm
slit which reveals the defects from the area intersected
by the beam. The width of the reproduced area is close
to 7 mm.

4. PODSUMOWANIE

W celu poprawy jakosci polerowania strony krze-
mowej plytek SiC polerowanych uprzednio zawie-
sinami diamentowymi badano wplyw chemicznego
utleniania oraz trawienia termicznego w dobranych
warunkach temperatury 1 atmosfery.
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Do chemicznego utleniania zastosowano reakcje
Fentona, w wyniku ktdrej w obecnosci srodka utle-
niajacego uwalniane sg rodniki hydroksylowe (OH*)
biorgce udzial w procesie utleniania SiC do Si0O,

Stosujac proces trawienia termicznego uzyskano
gladkos¢ powierzchni na poziomie atomowym oraz
niemal calkowita redukcje przypowierzchniowej
warstwy uszkodzonej. Ra mierzone dla obszaru
20 pm x 20 um wynosi: Ra_= 0,175 nm.

Rentgenowskie badania reflektometryczne po-
twierdzily korzystny wplyw metody chemicznego
utlenienia powierzchni na poprawe jakosci polero-
wanej powierzchni SiC. Swiadczy o tym zmniej-
szajacy si¢ parametr szorstkosci p, ktéry maleje
po utlenianiu chemicznym (p = 1,27 nm przed do
p=1,18 nm po procesie utleniania chemicznego).
Weryfikacjg korzystnego wplywu chemicznego
utleniania powierzchni SiC bylo przygotowanie
zarodka, na ktéorym wykonano wzrost krysztalu
SiC. Badania rentgenowskie plytki wycietej z tego
krysztalu wykazaly dobrag jakos$¢ krystalograficzna,
nie gorsza niz jako$¢ komercyjnych plytek wielu
producentoéw zagranicznych. Nalezy brac¢ pod uwage
fakt, ze sposéb przygotowania i jakos¢ zarodka jest
tylko jednym z elementéw warunkujacych uzyskanie
dobrego krysztalu. Decydujaca role odgrywa tech-
nologia procesu krystalizacji.
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