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Streszczenie: W pracy zaprezentowano wyniki eksperymentow,
majgeych na celu okreslenie warunkow wzrostu krysztalow
4H- oraz 6H-S1C wolnych od wtracen politypu 15R-SiC.
Krysztaly SiC otrzymane w procesie krystalizacji metody
transportu fizycznego z fazy gazowej (PVT) zostaly zba-
dane przy uzyciu metod badawczych takich jak: dyfrakcja
rentgenowska (XRD), dyfrakeja elektronéw wstecznie roz-
proszonych (EBSD), mikroskopia optyczna oraz trawienie
chemiczne, pod katem wystepowania wtracen politypu 15R
w strukturach krystalicznych 4H- oraz 6H-SiC. Otrzymane
wyniki badan zostaly odniesione do parametréw wzrostu
tj.: temperatury, ci$nienia, rodzaju materialu wsadowego,
oraz jakosci 1 orientacji monokrystalicznego zarodka SiC.
Przeprowadzona zostala dyskusja na temat wplywu warun-
kéw wzrostu na powstawanie politypu 15R, z ktérej jedno-
znacznie wynika, ze tworzenie si¢ wtracen politypowych 15R
w strukturach 4H 1 6H wiaze si¢ ze znacznym spadkiem
jakosci strukturalnej otrzymanych krysztalow. Z przeprowa-
dzonych badan wynika, ze otrzymanie jednorodnych krysz-
tatow politypu 6H 1 4H bez wtracen 15R-SiC metodg PVT
jest trudne ze wzgledu na bardzo szeroki zakres warunkéw,
w ktérych polityp 15R wystepuje.

Stowa kluczowe: SiC, 15R-SiC, wtracenie politypowe, me-
toda PVT

15R-SiC INCLUSIONS IN 4H- AND 6H-SiC
CRYSTALS GROWN BY THE PHYSICAL
VAPOUR TRANSPORT METHOD

Abstract: In this paper the main problems which have to be
resolved to obtain 4H- and 6H-SiC crystals free from 15R-
-SiC inclusions by the physical vapour transport method
(PVT) are presented. The resultant SiC crystals have been
investigated using various experimental methods such as
X-ray diffraction (XRD), electron backscatter diffraction
(EBSD), optical microscopy and KOH etching in order to
check the quality of the crystal structure and the amount
of the 15R-SiC inclusions. The obtained results have been
analysed with reference to the following growth conditions:
temperature, pressure, type of the SiC source material and

the quality of the crystal seed. The investigations have
showed that a serious deterioration of the structural quality
1s unavoidable when the 15R-SiC polytype occurs in hexagonal
polytypes such as 4H- and 6H-SiC. Obtaining homogenious
4H-SiC and 6H-SiC crystals without any 15R-SiC inclusions
by the PVT method is difficult due to there being a very wide
range of conditions in which the 15R-SiC polytype appears.

Key words: SiC, 15R-SiC, polytype inclusion, PVT method

1. WSTEP

W ostatnich latach wzroslo zainteresowanie no-
wymi materialami, ktérych wlasciwosci sg znacznie
lepsze od krzemu dla zastosowan w elektronice.
Jednym z takich materialéw jest monokrystaliczny
weglik krzemu (SiC). Jest on znakomitym materia-
Iem do zastosowan w elektronice duzych mocy 1 wy-
sokich czgstotliwosci; stosowany jest do konstrukeji
diod Schottky’ego oraz tranzystorow typu MOSFET
1JFET |1 - 2]. SiC zyskal szczegolne znaczenie jako
material podlozowy do wytwarzania warstw epitak-
sjalnych GaN (do produkgji diod emitujgcych swiatlo
niebieskie) [3]. Ponadto, podloza SiC s3 najbardziej
perspektywicznym materialem do otrzymywania
pojedynczych warstw grafenowych, ktore wykazuja
wyjatkowe wlasciwosci fizyczne 1 prognozuje sie,
z¢ moga zrewolucjonizowaé wicle galezi przemystu
elektronicznego [4 - 5].

Do wyzej wymienionych zastosowan potrzebny
jest SiC w postaci monokrystalicznej. Obecnie sa
otrzymywane krysztalty SiC o $rednicy 2-6 cali.
Uzyskiwane krysztaly maja dlugos¢ dochodzaca
do 50 mm. Jak w kazdym rzeczywistym krysztale
wystepuja w nich defekty strukturalne - poczawszy
od bledow ulozenia atomdw, poprzez dyslokacie,
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Rys. 1. Schemat wozenia podwdjnych ptaszczyzn Si-C dla najczesciej wystepujacych politypdéw SiC [8].
Fig. 1. Scheme of stacking sequences of Si-C bilayers for the most common SiC polytypes [8].

wtracenia politypowe po defekty w postaci mikro-
kanalikow, biegnacych wzdluz osi wzrostu krysztatu
oraz heksagonalne pustki. Wtracenia politypowe
1 mikrokanaliki odgrywaja istotng role, gdyz sa to
defekty znacznych rozmiardw. Przyjmuje sig¢, ze
plytka wycieta z krysztatu powinna by¢ jednorodna
politypowi na obszarze 95 %, a liczba mikrokanali-
kow nie powinna przekracza¢ 100 cm.

1.1. Politypizm w SiC

Zjawisko politypizmu zostato odkryte przez
Baumhauera w 1912 roku. Zaobserwowal on, ze
rozne krysztaty sg zbudowane z tych samych warstw
atomowych réznigcych si¢ jedynie ich utozeniem [6].
Zjawisko to jest charakterystyczne rowniez dla krysz-
tatow SiC i wystepuje w ponad 230 odmianach poli-
typowych [7]. Ngjprostsza metode
ich opisu wprowadzit Ramsdel; .
sktada si¢ ona z cyfr podajacych

liczbe warstw gestego ulozenia 100%

struktury krystalicznej i stezenia zanieczyszczen wy-
stepujacych w krysztatach, inni, jak np. Knippenberg,
uwazaja, ze odmiany politypowe posiadajg podobnie
jak odmiany polimorficzne okreslone zakresy trwa-
tosci termicznej (Rys. 2) [9].

Ciekawa hipoteze opisujaca zaleznos¢ rdznic
strukturalnych z krystalizacjg SiC na samoodtwarza-
jacym sig stopniu dyslokacji srubowej wysunagt Frank
[10]. Wektor Burgersa dyslokacji sSrubowej decyduje
o wielkosci okresu identycznosci, a wigc o odmia-
nie politypowej krysztatu. Okresem identycznosci
okresla sie liczbe podwojnych ptaszczyzn SiC, po
ktorej sekwencja ich utozenia zaczyna si¢ powtarzac
(Rys. 1).Frank zalozyl, ze wielkos¢ wektora Burgersa
jest rowna, lub stanowi wielokrotnos¢ okresu iden-
tycznosci krystalizujacego politypu. W tej prostej
formie mozna wytlumaczy¢ powstawanie politypdw
heksagonalnych. Wyjasnienie krystalizacji politypow

w okresie identycznosci danego
politypu oraz litery okreslajacej
symetrie komorki elementarne;j.
Odmianie regularnej odpowia-
da litera C, heksagonalnej - H,
a romboedrycznej - R. Schemat
utozenia poszczegolnych warstw
dla wybranych politypow pokaza-
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Rys. 2. Stabilno$¢ termiczna poszczegdlnych politypow SiC otrzymywanych
w procesie krystalizacji z fazy gazowej [9].

Fig. 2. Thermal stability of different SiC polytypes obtained in the PVT cry-
stallization process [9].
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romboedrycznych, w tym 15R-SiC, w ktorych ob-
serwowany ;jest stopien wzrostu réwny 1/3 okresu
identycznosci politypu wymaga przyjecia zalozZenia,
ze krystalizacja zachodzi na dyslokacji skosnej [11].

1.2. Wtracenia politypowe

Wtracenia politypowe sa to trojwymiarowe prze-
strzenie w krysztale o innym politypie niz struktura
macierzysta. Rozmiar ich moze wynosi¢ nawet kilka-
dziesiat procent objetosci krysztatu, ale moga to by¢
réwniez mikrowtracenia o rozmiarach pojedynczych
warstw atomowych.

Przy wzroscie krysztaléw SiC metodg transpor-
tu fizycznego z fazy gazowej (PVT) istnicje wicle
réznych parametrow, ktére wplywaja na rodzaj
rosnacego politypu. Do wazniejszych z nich mozna
zaliczy¢: kierunek wzrostu krysztalu (polaryzacja
zarodka), proporcje atomow C/Si w komorze wzro-
stu, temperatur¢ materialu zZrédlowego (wsadu),
temperature krysztalu, gradient temperatury w tyglu,
cisnienie 1 rodzaj obojetnej atmosfery wewnatrz pie-

a;) an)

ca, geometri¢ komory wzrostu oraz obce domieszki.
Mechanizm powstawania réznych politypow SiC
nic zostal jak dotad w sposéb jednoznaczny wy-
jasniony, ale wymienia si¢ trzy glowne przyczyny
powstawania wtracen politypowych w krysztalach
SiC wytwarzanych metoda PVT [12-14]. Sa nimi:

- formowanie heterogenicznych zarodkéw w otocze-
niu defektow istniejgcych na powierzchni wzrostu
krysztalu, szczegdlnie w pierwszej fazie wzrostu

(Rys. 3aHH);

- formowanie heterogenicznych zarodkow za pomo-
cg nukleacji 2D (Rys. 3b, ):

- grupowanie stopni krystalizacji, szczegélnie na
krawedzi wierzcholka krysztalu (Rys. 3¢
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Rys. 3. Mozliwe przyczyny formowania wtracen politypowych w krysztalach SiC otrzymywanych metoda PVT.
Fig. 3. Possible reasons for the formation ofiforeign polytype inclusions in the SiC crystals obtained by the PVT method.
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2. EKSPERYMENT

2.1. Metoda otrzymywania krysztaléw SiC

Najpowszechniej stosowang metodg otrzymywa-
nia monokrysztaléw SiC jest wzrost metoda trans-
portu fizycznego z fazy gazowej (PVT - Physical
Vapor Transport Method). Proces wzrostu polega
na nagrzaniu materialu wsadowego SiC (najczescicj
w formie proszku polikrystalicznego) do temperatury
w zakresie 1900 —2500°C, w ktorej zachodzi proces
intensywnej sublimacji SiC (parowanie 1 rozklad na:
Si, S1,C, SiC,, ...). Proces krystalizacji zachodzi
na monokrystalicznym zarodku umiejscowionym
w chlodniejszym miejscu komory wzrostu [15].
Schemat ukladu do monokrystalizacji SiC przedsta-
wiono na Rys. 4 wraz 7z przykladowymi parametrami
(temperatura, ci$nienic) procesu wzrostu. Proces
wzrostu krysztalu trwa najczgsciej od 50 do 100 go-
dzin, natomiast szybkos$¢ wzrostu zazwyczaj zawiera
si¢ w przedziale 0,1 — 0,25 mm/h.

Uklad do monokrystalizacji SiC zbudowany jest
z ukladu tyglowego, w ktérym znajduje sie¢ komora
wzrostu oraz ukladu izolacji. W komorze wzrostu
mozna wyodrebnic trzy strefy: sublimacji, transpor-
tu oraz krystalizacji. W strefie sublimacji znajduje
si¢ material wsadowy SiC. Jest to obszar komory
wzrostu o najwyzszej temperaturze. Monokrystalicz-
ny zarodek umigjscowiony jest w najzimni¢jszym
miejscu komory - w strefie krystalizacji. Pomigdzy
tymi strefami znajduje si¢ strefa transportu. W strefie

tej, na skutek dziatania konwekcji 1 dyfuzji nastgpuje
przenoszenie odsublimowanych skladnikéw SiC do
strefy krystalizacji. Nastepnie pary SiC osadzaja
si¢ na zarodku budujac kolejne, monokrystaliczne
warstwy struktury SiC.

2.2, Krysztaly SiC uzyskane w ITME

W ostatnich latach przeprowadzono w ITME wie-
le procesoéw krystalizacji majacych na celu optyma-
lizacj¢ warunkéw stabilnego wzrostu politypow 6H-
1 4H-S1C metodg PVT. Podczas tych badan, w wielu
procesach prowadzonych w réznych warunkach,
w otrzymanych krysztalach pojawialy si¢ wiracenia
o zO6ltym zabarwieniu, charakterystycznym dla
politypu 15R-SiC domieszkowanego azotem. Po-
stanowiono wigc zajaé si¢ problemem wzrostu
politypu 15R 1 okresli¢ warunki wjakich wystepuje
on najczeseie).

W ramach wykonanych eksperymentéw zbadano
wplyw  podstawowych parametrow procesu takich
jak: temperatura, cisnienie, 1los¢ oraz stopien rekry-
stalizacji materialu wsadowego, orientacja zarodka
oraz. domieszkowanie, na tworzenie si¢ wtracen po-
litypu 15R-SiC. Nie zaobserwowano bezposredniego
wplywu temperatury oraz cis$nienia na tworzenie si¢
wtracen politypu 15R. Wirgcenia 15R-SiC powsta-
waly w krysztalach otrzymanych w powszechnie
stosowanym zakresie temperatur 2100-2300°C oraz
cisnieniu 20-80 mbar. Zaobserwowano:jednak wzrost
losci wtracen 15R gdy krysztal rosl z wicksza szyb-

koscig (Rys. 5).
Zwickszong liczbe wtracen

2160°C . .

politypu 15R-SiC obserwowa-
a) b) no rownicz wtedy gdy jako
A0 — e mater.laku zrodlowego uzywa-
, no niewygrzanego materialu

52250 — 700 = ) :
o Tempwsady __ gop 8 wsadowego zamiast spicku
2200 - -mp. frystalu — 500 E polikrystalicznego (uzyskane-
‘52150 ' S - 4002  go po procesie rekrystalizacji
22100 - — —3002 w Wysokigj temperaturze).
5 ciénienie 20032 Stosujgc niewygrzany mate-
. : rial zrédlowy obserwowano
Matarial  wsadowy =50 P et | SR 0 brak stabilnosci morfologii
Czas(h) powierzchni wzrostu co prze-
I jawialo sie¢ w wystgpowaniu
2BEC licznych granic niskokato-

Rys. 4. (a) Schemat ukladu do monokrystatizacji SiC metodg PVT z uzyciem mo-
nokrystalicznego zarodka. (b) Parametry procesu monokrystalizacii.

Fig. 4. (a) Scheme of the experimental setup for growth of

with the use of a crystal seed. (b) Main parameters of the crystal growth process.

20

wych 1 politypowych (Rys. 6).

Wzrost krysztalow SiC
7 uzyciem wygrzanego mate-
rialu wsadowego byl stabil-

SiC by the PVT method
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Zarodek 6H-S1C

Rys. 5. (a) Krysztal SiC otrzymany z predkoscig wzrostu
0,2 mm/h. (b) Przekrdj poprzeczny krysztalu w plaszezyz-
nie m (1-100).

Fig. 5. (a) SiC crystal obtained at a growth rate of 0.2 mm/h.
(b) Lateral cross section of the crystal; the m-plane
(1-100).

nicjszy. Powierzchnia wzrostu otrzymanych w tym
przypadku krysztalow charakteryzowala si¢ wicksza
gladkoscia, a szybkos¢ ich wzrostu byla mnigjsza.
W takich krysztalach ilos¢ wtracen politypu I5R
byla znacznie mniejsza.

Warto podkresli¢ fakt, ze zaobserwowano bardzo
korzystny wplyw domieszki azotu na stabilnos¢
wzrostu politypu 4H. Jest to zgodne z danymi przed-
stawianymi w literaturze [16]. W krysztale SiC, ktory
wzrastal w atmosferze skladajacej si¢ z 10 % azotu
190 % argonu zaobserwowano:jedynic dwa niewiel-
kie wtracenia politypu 6H- 1 15R-SiC. Powierzchnia
wzrostu tego krysztalu byla pozbawiona granic ni-
skokatowych i charakteryzowala si¢ duzg gladkoscia
(Rys. 7).

W celu zapewnienia wigkszej kontroli nad wzro-
stem politypu 4H-SiC zastosowano zdczorientowa-
ne zarodki 6H-SiC, takie, ktorych o$ prostopadla
byla odchylona od glownej osi krystalograficznej
¢ [0001], o 4° w kierunku ¢ [11-20]. Takie rozwig-
zanie jest szeroko stosowane w epitaksji cienkich
warstw [17 - 18]. W otrzymanym krysztale, przed-
stawionym na Rys. 8, wtracenia politypu 15R-SiC
pojawily si¢:jedynie w pierwszej fazie jego wzrostu.

Rys. 6. (a) Zdjecie krysztalu SiC otrzymanego w proce-
sie wzrostu z uzyciem swiezego materialu wsadowego.
(b) Przekrd) poprzeczny krysztalu w plaszezyzmie m (1-100).
Fig. 6. (a) SiC crystal obtained in the growth process with
the use of a fresh SiC source material. (b) Lateral cross
section of the crystal; the m-plane (1-100).

B

Zarodek 6H-SiC

Rys. 7. (a) Krysztal SiC wzrastajacy w atmosferze argonu
7 10 % domieszkg azotu. (b) Przekrd) poprzeczny krysz-
talu w plaszczyznie m (1-100).

Fig. 7. (a) SiC crystal grown in the atmosphere composed
of argon and nitrogen (10 %). (b) Lateral cross section of
the crystal; the m-plane (1-100).
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Zarodek 6H-SiC
Rys. 8. (a) Krysztat SiC otrzymany na zarodku 6H-SiC od-
chylonym o 4° od osi c. (b) Przekroj poprzeczny krysztatu
w plaszczyznie m (1-100).

Fig. 8. (a) SiC crystal grown on the 4° off-axis 6H-SiC

crystal seed. (b) Lateral cross section of the crystal; the
m-plane (1-100).

W kolejnej fazie, wzrost politypu 4H-SiC byt stabil-
ny. Zaobserwowano natomiast tworzenie si¢ granic
niskokgtowych i dyslokacji w ptaszczyznie bazowe;.
Obserwagje te sa zgodne z literaturg [19 - 20].

2.3. Charakteryzacja krysztalow SiC

Badaniom poddane zostaty powierzchnie wzrostu
otrzymanych w ITME krysztatow SiC oraz plytki
wyciete z tych krysztatow w ptaszczyznie m (1-100)
oraz w ptaszczyznie ¢ (0001). W plytkach wycigtych
w plaszczyznie m (1-100) badano powstawanie
i wzrost wtracen 15R-SiC, a w plytkach wycietych
w plaszczyznie ¢ (0001) badano ggstos¢ mikroka-
nalikow i dyslokacji. W przypadku tych ostatnich
wyciete zostaly takze probki dla ktorych przepro-
wadzono badania rentgenowskie. Probki zostaty
wyciete z obszarow plytek o réznym zabarwieniu
(4. zielonym, bragzowym i zéttym) i rozdrobnione
z uzyciem mozdzierza do postaci proszku w celu wy-
konania rentgenowskiej analizy fazowej. Uzyskane
dyfraktogramy XRD przedstawione na Rys. 9 — 11
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Rys. 9. Widmo XRD uzyskane dla probki koloru brazo-
wego, charakterystyczne dla politypu 4H-SiC.

Fig. 9. XRD pattern obtained for the sample brown
in colour, which is typical of the 4H-SiC polytype.
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Rys. 10. Widmo XRD uzyskane dla probki koloru zielo-
nego, charakterystyczne dla politypu 6H-SiC.

Fig. 10. XRD pattern obtained, for the sample green
in colour, which is typical of the 6H-SiC polytype.
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Rys. 11. Widmo XRD uzyskane dla probki koloru zoltego,
charakterystyczne dla politypu 15R-SiC.

Fig. 11. XRD pattern obtained, for the sample yellow
in colour, which is typical of the 15R-SiC polytype.
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Probka zielona

Probka 20lia

Rys. 12. Pomiary EBSD — na zdj¢ciach widoczne linie
Kikuchi odpowiadajace politypom: 6H-SiC (probka zie-
lona), 4H-SiC (probka brazowa) i 15R-SiC (prébka zolta).
Fig. 12. EBSD measurements - in the pictures the Kikuchi
lines are visible and correspond to different SiC polyty-
pes: 6H-SiC (the sample green in colour), 4H-SiC (the
sample brown in colour) and 15R-SiC (the sample yellow
in colour).

potwierdzily dopasowanie poszczegdlnych kolo-
row do odpowiednich politypéw SiC. Tak wigc
linic widmowe uzyskane dla probki: (1) zielonej -
w 99 % odpowiadaly wzorcowi struktury 6H-SiC, (2)
brazowej - w 99 % odpowiadaly wzorcowi struktury
4H-SiC, (3) zoltej - w 98 % odpowiadaly wzorcowi
struktury 15R-SiC.

Rodzaj politypu w badanych krysztalach SiC zo-
stal rowniez okreslony za pomocg metody dyfrakeji
elektronow wstecznie rozproszonych (EBSD). Me-
toda ta znajduje zastosowanie w badaniach struktury
powierzchni wzrostu [21]. Na Rys. 12 przedstawiono
uzyskane mapy EBSD zlozone z linii Kikuchi (linie
powstajg wskutek rejestracji elektrondw wstecznie
rozproszonych na plaszczyznach krystalograficz-
nych).

Za pomoca mikroskopu optycznego na po-
wierzchniach wzrostu otrzymanych krysztalow
obserwowano defekty w postaci: ujs¢ mikroka-
nalikéw, dyslokacji oraz granic politypowych
1 niskokgtowych, ktore tworzyly si¢ podczas wzrostu
krysztalow (Rys. 13a). Przy uzyciu $wiatla spola-
ryzowanego obserwowano pole naprgzen powstale
w wyniku obecnosci defektdéw (Rys. 13b). Z kolei za
pomoca mikroskopu optycznego, w ktorym $swiatlo
przechodzilo przez badane prébki badano przekroje
poprzeczne wycicte z krysztalow w plaszczyznie
m (1-100). Obserwowano w nich wtracenia politypu
15R, ktdre czesto wystepowaly pomiedzy politypami
6H 1 4H. Na granicach politypowych 15R/4H oraz
15R/6H tworzyly si¢ defekty w postaci mikrokanali-
kéw (ozn. jako MP na Rys. 13¢). Granice politypowe
stanowily takze bariere dla przemieszczajacych si¢
mikrokanalikow i dyslokacji w wyniku czego de-
fekty te nie byly ,spychane” do brzegu krysztalu,
lecz grupowaly si¢ w jego wnetrzu (przy granicy
oddzielajacej politypy) (Rys. 13b).

W celu zbadania zdeformowania sieci krysta-
licznej otrzymanych krysztaléw wykonano pomia-
ry rentgenowskich krzywych odbi¢ przy uzyciu
szerokiej wigzki padajacej (1 x 8 mm). Pozwolilo
to uzyska¢ miarodajne informacje o znacznym
obszarze badanych plytek. Pomiar zostal wykona-
ny w kilku miejscach na plytce. Badaniom pod-
dano zaréwno plytki wycigte z krysztalu 4H-SiC,
ktory byl jednorodny politypowo, jak réwniez
z krysztalu 4H-SiC zawierajgcego wtracenia polity-
pu 15R-SiC. Uzyskane, przykladowe krzywe odbic¢
zostaly przedstawione na Rys. 14.

Pomiary krzywych odbi¢ dla plytki wycigte]
z jednorodnego politypowo krysztalu 4H-SiC po-
twierdzily dobrg jakos¢ struktury, porownywalng
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Rys. 13. (a) Wtracenie politypu 15R- w 4H-SiC. (b) Widok granicy politypowe] oraz zgrupowanych przy niej defektow
strukturalnych. (¢) Przekrd) poprzeczny krysztatlu SiC (plaszezyzna (1-100)) - formowanie mikrokanalikéw (MP) na
granicy politypow 15R-1 4H-SiC.

Fig. 13. (a) 15R-SiC polytype inclusion mn the 4H-SiC crystal. (b) View of the polytype boundary and a nearby ag-
glomeration of structural defects. (¢) Lateral cross section of the SiC crystal (the m-plane (1-100)) — the formation of
micropipes (MP) at the boundary between the 15R- and 4H-S1C polytype.
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Rys. 14. (a) Krzywa odbi¢ uzyskana dla plytki SiC wycietej z krysztalu niedomieszkowanego azotem, w ktorym ob-
serwowano liczne wirgcenia politypowe. (b) Krzywa odbi¢ zmierzona dla plytki 4H-SiC, wycietej z krysztahu, ktory
wzrastal w atmosferze argonu wzbogaconej azotem (10 vol. % N_).

Fig. 14. (a) Rocking curve measured for the SiC wafer which was cut from the undoped crystal with many polytype
inclusions. (b) Rocking curve of the 4H-SiC wafer which was cut from the crystal grown in the atmosphere consisting
of a mixture of argon and nitrogen (10 vol. % N ).

z jakoscig struktury zarodka, na ktdérym otrzymano
krysztal. Z kolei w plytce wycictej z krysztatu,
w ktorym znajdowaly si¢ wtracenia 15R-SiC pomia-
ry XRD wjawnily obecnos¢ blokéw krystalicznych
1 granic niskokgtowych.

Po przeprowadzeniu pomiarow rentgenow-
skich, opisane powyzej plytki poddane zostaly
trawieniu chemicznemu w stopione) zasadzie
KOH. Mialo to na celu ujawnienie defektow
strukturalnych w postaci dyslokacji 1 mikrokana-
likow. Nastgpnie, przy zastosowaniu mikroskopii
optyvezne] oszacowano gestosé mikrokanalikow

w wytrawionych plytkach. Rys. 15 przedstawia
sporzadzone mapy rozkladu gestosci mikrokanali-
kow na podstawie ktorych mozna m.in. stwierdzic,
z¢ gestos¢ mikrokanalikéw w plytce wycietej
z krysztalu niezawierajacego wiracen 15R-SiC
(Rys. 15a) byla podobna, jak w zarodku SiC, na
ktorvm wzrastal krvsztal 1 nie przekraczala 80 cm™.
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Rys. 15. Mapy rozkladu gestosci mikrokanalikoéw w dwu-
calowych plytkach SiC, wycigtych z krysztalu: (a) 4H-
-SiC niezawierajacego wtracen politypu 15R, (b) 4H-SiC
zawierajacego wtracenia politypu 15R.

Fig. 15. Maps of the density distribution of micropi-
pes in 2-inch SiC wafers which were cut from: (a) 4H-
-SiC crystal, which was free of the 15R-SiC inclusions,
(b) 4H-SiC crystal with the 15R-SiC inclusions.

3. DYSKUSJA WYNIKOW

W swietle uzyskanych wynikéw mozna stwier-
dzi¢, ze najwicksze prawdopodobienstwo powstawa-
nia politypu 15R-SiC pojawia si¢ przy destabilizacji
lateralnego rozrostu stopni krystalizacji politypow
4H- 1 6H-SiC. Destabilizacji mozna unikna¢ poprzez
obnizenie szybkosci wzrostu krysztalu co utrudnia
grupowanie stopni krystalizacji.

Polityp 15R moze inicjowac swdj wzrost wskutek
zgrupowania pigciu warstw Si-C (ABCAC) politypu
6H wjeden stopien krystalizacji (Rys. 16). Sekwencja

} 1/3 15R (ABCAC)

S Ly 0 R e 0

CI15R-SiC

Bl 6H-SiC

Rys. 16. Zmiana politypu z 6H na 15R wskutek grupo-
wania si¢ stopni krystalizagji.

Fig, 16. Transformation from the 6H-SiC polytype to the
15R-SiC polytype due to the step bunching process.

(a) <[]
.

(d

Rys. 17. Wzrost krysztalow z r6znym ksztaltem frontu
krystalizaqgji: (a) wklgsly, (b) plaski, (c) wypukly o ~3,5°,
(d) wypukly o >4°.

Fig. 17. Growth of crystals with a different shape of the
crystallization front: (a) concave, (b) flat, (¢) convex
o ~3,5° (d) convex o >4°,

ulozenia takich warstw w nowopowstalym stopniu
odpowiada 1/3 komorki elementarnej politypu 15R.
Ponadto, wzrost politypu 15R odbywa si¢ wlasnie
poprzez rozrost stopni zbudowanych z pigciu warstw
Si-C, m.in. o sekwencji (ABCAC) [14]. Polityp
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15R zbudowany ;jest z 15 warstw Si-C o sekwencji
(ABCACBCABACABCB) [7].

Grupowanie stopni krystalizacji, jak 1 tworzenie
nowych centréw krystalizacji na defektach wyma-
ga sprzyjajacych warunkéw termodynamicznych.
Waznym czynnikiem jest rozklad pola temperatury
w komorze tygla, ktoremu odpowiada ksztalt frontu
krystalizacji rosngcego krysztalu. Na plaskiej po-
wierzchni obserwowana jest tendencja do tworzenia
si¢ wielu zrodel wzrostu na defektach w postaci mi-
krokanalikow 1 dyslokacji [22]. Z kolei na zbyt wy-
puklym froncie krystalizacji, w sgsiedztwie krawedzi
fasetki, obserwowane jest intensywne grupowanie
stopni krystalizacji [16]. Na Rys. 17 przedstawiono
ide¢ wzrostu krysztalu dla trzech ksztaltow frontu
krystalizacji.

Innym zjawiskiem, powodujacym destabiliza-
cj¢ lateralnego rozrostu stopni jest powstawanie
nowych zrédel krystalizacji, co najczeséciej ma
migjsce w otoczeniu defektow. W takiej sytu-
acji, nowe zrodlo krystalizacji moze polaczy¢ si¢
z pobliskimi stopniami, tworzac lokalnie ulozenie
warstw odpowiadajace politypowi 15R. Tego typu
mechanizm powstawania politypu 15R wigze si¢
z generacja nowych bledow ulozenia struktury
ze wzgledu na odmienny charakter komorek ele-
mentarnych politypow heksagonalnych (4H, 6H)
1 romboedrycznego politypu 15R.

4. PODSUMOWANIE

Pojawienie si¢ wtracen 15R-SiC prowadzi do po-
wstawania defektow w postaci granic politypowych.
Struktura politypu 15R ma budowe romboedryczng
1 16zni si¢ znacznie od heksagonalnych struktur
4H 1 6H. Pomiedzy politypami 15R/6H i 15R/4H
istnicje niedopasowanie sicciowe, wigc w migjscu
faczenia si¢ politypéw powstaja granice fizyczne
bedace czesto przyczyna powstawania defektow
w postaci mikrokanalikéw 1 dyslokacji. Prowadzi to
do lawinowej degradacji struktury krysztalu, ktory
staje si¢ bezuzyteczny pod katem zastosowania go
do produkcji urzadzen elektronicznych.

Nukleacja politypu 15R w skali makroskopowej
nosi znamiona procesu o charakterze stochastycz-
nym. Powstawanie tego politypu jest efektem bledow
ulozenia sekwencji plaszczyzn politypow 4H 1 6H.
Zjawisko to najczescie] wystepuje przy nakladaniu
si¢ stopni krystalizacji innych politypow. Warunki,
w ktorych prawdopodobienstwo powstawania poli-

typéw 4H i 6H jest wicksze nie wykluczaja jedno-
czesnie powstawania zrodel wzrostu politypu 15R.
W. celu uniknigcia powstawania wtracen politypu
15R nalezy spetni¢ szereg warunkow poczawszy od
uzycia zarodka o mozliwe niskiej gestosci defektow
strukturalnych, po utrzymanie lekko wypuklego
frontu krystalizacji podczas calego procesu wzro-
stu. Nalezy takze utrzymywac wlasciwa predkosé
wzrostu krysztalu poprzez dobranie odpowiedniej
temperatury procesu, szczegolnie jej réznicy pomig-
dzy materialem wsadowym a krysztalem. Predkos¢
wzrostu krysztalu moze by¢ rowniez kontrolowana
przez ci$nienie gazu obojetnego wewnatrz komory
pieca. Uzycie materialu wsadowego o odpowiednim
stopniu rekrystalizacji moze réwniez przyczynic¢
si¢ do obnizenia prawdopodobienstwa powstawa-
nia niepozgdanych wtracen politypu 15R. Ponadto
mozna stwierdzi¢, ze intencjonalne domieszkowanie
krysztalow SiC azotem stabilizujg¢ wzrost politypu
4H. Literatura podaje rowniez, ze wigkszg jedno-
rodnos¢ politypowa mozna uzyskaé stosuja zarodki
odchylone o kilka stopni od glownej osi c.
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