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WSTEP

Pojecie "epitaksja" pochodzi o4 greckich stéw "epi" = na i "taksja" - rozloze-
nie w porzqdku. Zostalo ono przyjete do opisu zorientowanego wzrostu krysztatéw
na podlozach monokrystalicznych. Przy spelnieniu pewnych warunkéw krystalizacii
ofrzymuje sig warstwy epitaksjalne o strukturze monokrystalicznej. Dzigki zaletom
elektrofizycznym warstwy epitaksjalne znajdujq czeste zastosowanie w przemygle.
Bez przesady mozna powiedzie¢, ze gwaltowny postep w zakresie mikrominiatury-
zacji obwodéw scalonych jest w znacznej mierze zwiqzany z postgpem w zakresie
technologii wytwarzania warstw epitaksjalnych.

Zastosowanie warstw epitaksjalnych wplynelo na znaczne polepszenie jakosci
i zmniejszenie kosztéw produkcji wszelkich przyrzqdéw elektronicznych. Technolo-
gia wzrostu epitaksjalnego zapewnia jednorodne domieszkowanie warstw w szerokim
zakresie koncentracji noénikéw.

W przypadku pétprzewodnikéw otrzymywanych metodq klasyczng z fczg cieklej
trudno ofrzymaé monokrysztaly o koncentracji nosnikéw powyzej 5-10! em™3, na-
tomiast krystalizacja epitaksjalna z fazy gazowej umozliwia zmiane konc -tracji

noénikéw w granicach 10]4%1020cm-3.

Epitaksjalny wzrost pélprzewodnikéw z fazy gazowej zachodzi w znacznie niz-
szych temperaturach niz wzrost krysztalu z fazy cieklej metodami klasycznymi, co
powoduje znaczne zmniejszenie dyfuzji zanieczyszczer itp.

Pomyst otrzymywania cienkich warstw epitaksjalnych powstat w latach 1951-1954,
za$ pierwsze tranzystory epitaksjalne zostaly wyprodukowane w roku 190. Na ca-
tym swiecie od kilkunastu lat procesy epitaksji sq obiektem intensywnych badar.

Shaw (1] przedstawil bogaty przeglqd literatury dotyczqcej kinetyki wzrostu epi=
taksjalnego. Wielu autoréw proponowalo termodynamiczny opis wzrostu epitaksjal-
nego. Brali oni pod uwage prosty model transportu reagentéw do powierzchni pod=
loza, gdzie przebiega reakcja chemiczna, przy zalozeniu duzej szybkoici reakeii
powierzchniowych umozliwiajqcej uzycie danych réwnowagowych [2, 124a2), a7l
Jednakze opis ten jest stuszny tylko w zakresie wysokich temperatur podloza, gdzie
szybko$¢ wzrostu jest ograniczona przez dyfuzyjny transport masy w fazie gazowej.
Inni autorzy proponowali opis bazujgcy na ograniczeniu szybkosci wzrostu epitaksjal=
nego przez zjawiska powierzchniowe E)S‘:éo] . Przedstawione modele majq te wade,
ze sluszne sq tylko dla danego typu kontroli szybkosci wzrostu epitaksjalnego i nie
sq spelnione w pelnym, interesujqcym zakresie temperatur. W czeéci | niniejszej
pracy przedstawiono model wzrostu epitaksjalnego z fazy gazowej nie zakladajqcy
pojedynczego typu kontroli szybkosci wzrostu i uwzgledniajqcy odchylenie ukladu
od réwnowagi termodynamicznej. Przedstawiono réwniez pelng weryfikacje doswiad=
czalnq zaproponowanego modelu teoretycznego.

W czeéci |l niniejszej pracy przedstawiono metodyke badania krzemowych warstw
epitaksjalnych na transmisyjnym mikroskopie elektronowym. Obecna praca miata
dostarczy¢ informacji o naturze mikrodefektéw struktury cienkich warstw homoepitak-
sjalnych krzemu otrzymywanych w ONPMP. Badania mikroskopowo elckironowe
mialy wykryé, zidentyfikowa¢ i okredli¢ parametry krystalograficzne wystepujqcych
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™

ewentualnie mikrodefektéw oraz powiqzaé prawidlowosci ich wystgpowania z para=
metrami technologicznymi procesu epitaksji, takimi jak temperatura podioza i wej-
§ciowy ulamek molowy SiCl4 w H2.
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| CZESE 1. WZROST KRZEMOWYCH WARSTW HOMOEPITAKSJALNYCH Z UKLADU
SiC|4-HC|-H2 /oprac. Jacek KOREC/

1. WPROWADZENIE

W procesie epitaksji z fazy gazowej prowadzonym w ukladzie otwartym zwiqzek
chemiczny bedqcy #rédtem krzemu jest doprowadzany do obszaru wzrostu wraz zga-
zem nosnym na drodze konwencji wymuszonej. W obszarze wzrostu zachodzi szereg
proceséw fizykochemicznych, ktorych efekfem jest wzrost epitaksjalny. Procesy te
zostaly przedstawione na rys. 1 L]

a/g9oz nosny g/ 9az nosny
+ +

reagenty reagenty

o

b/ trensport f transport
reagentow reagenfow
do podtoza : do gozu

C/ adsorpacja €/ desorpcja :
nosnego
rearqgnlaw reangentow

/ /// d/ procesy powierzchniow: / :
LYSTARY (S B L /

Rys. 1. Zjawiska zachodzqce podczas wzrostu epitaksjalnego z fazy gazowej

Substraty reakcji chemicznej dyfundujq z obszaru strumienia gtéwnego gazu nos-
nego do powierzchni podloza, na ktérej sq adsorbowane. Na powierzchni podioza
zachodzi reakcja chemiczna "uwalniajqca" zaadsorbowane atomy krzemu. Atomy te
wigzq sie z podlozem w miejscach uprzywilejowanych energetycznie /np. stopieri

owierzchni podtoza/, do ktérych docierajq dzigki dyfuzji powierzchniowej
[3—5 W przypadku stosowania silanu jako Zrédla krzemu reakcja chemiczna moze
zachodzi¢ juz w fazie gazowej /szczegélnie przy stosowaniu duzych stezeri SiH /,
w wyniku czego Jo powierzchni podloza docierajq skupiska atoméw krzemu ma|qce
znacznie mniejszq ruchliwos¢ powierzchniowg D, 'IO_] Produkty reakcji chemicz~
nej desorbujq z powierzchni, dyfundujq do gazu nosnego i sq unoszone poza obszar
wzrostu. .

Reasumujqc, zjawiska zachodzqce podczas wzrostu epitaksjalnego mozna podzieli¢
na nastepujqce etapy [1 2]

a/ dostarczenie substratéw reakcji chemicznej do obszaru wzrostu epitaksjalnego,

b/ dyfuzyjny transport substratéw do powierzchni podtoza,

¢/ adsorpcja substratéw reakcji chemicznej,

d/ procesy powierzchniowe zawicrajqce reakcje chemiczng, dyfuzje powierzchnio~
wq i wiqzanie z podlozem,

e/ desorpcja produktéw reakcji chemicznej,
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f/ dyfuzyiny transport produktéw do gazu nosnego,
g9/ usuniecie produktéw reakcji chemicznej z obszaru wzrostu epitaksjalnego.

Jezeli wzgledny opér jednego z wymienionych etapéw jest znacznie wigkszy niz
pozostale, to decyduje on o catkowitej szybkosci procesu. Inne etapy moglyby prze-
biega¢ z wigkszq szybkosciq, lecz ze wzgledu na ich szeregowy uktad szybkosé
ich przebiegu w stanie ustalonym /proces stacjonarny/ okreslona jest przez szybkos¢
najwolniejszego etapu. Denbigh [l'l] wykazat koniecznos$é rozrézniania proceséw
szeregowych i réwnoleglych. Podczas gdy w przypadku proceséw szeregowych naj-
wolniejszy z nich okresla catkowitq szybkosé procesu zlozonego, to w przypadku
proceséw réwnoleglych o catkowitej szybkosci decyduje najszybszy proces czgstkowy .
W opisywanym przypadku procesu epitaksji z fazy gazowej przykladem proceséw
réwnoleglych mogq byé: reakcja chemiczna, dyfuzja powierzchniowa oraz wigzanie
z podlozem [1] Wystepujq tu dwie mozliwe kolejnosci ich przebiegu. W pierwszym
przypadku reakcja chemiczna zachodzi bezposednio po adsorpciji substratéw, a do-
piero produkty reakcji dyfundujq po powierzchni do miejsca zwigzania sie ich z
podlozem. W.drugim przypadku kolejnosé jest odwrscona i zaadsorbowane substraty
reakcji dyfundujq do miejsca wiqzania, gdzie zachodzi reakcja chemiczna. Jest
oczywiste, ze obie drogi dajq ten sam wynik, a wiec jesli jedna z nich jest znacz-
nie latwiejsza /szybsza/, bedzie decydowala ona o wypadkowe| szybkosci przebie-
gu.

Przyjete etapy wzrostu epitaksjalnego /a%*g/ przebiegajqg w sposéb szeregowy,
czyli najwolniejszy z nich bedzie okreslat szybkos¢ wzrostu epitaksjalnego. Tak wigc
mozna méwié o trzech typach kontroli szybkosci wzrostu epitaksjalnego [1]:

Typ kontroli Najwolniejszy etap
Transport masy = | - a
Transport masy = |l R ¢
Procesy powierzchniowe G dy. 8

Szybkos¢é wzrostu epitaksjalnego moze byé kontrolowana transportem masy /typ |/
tylko w przypadku stosowania matych przeplywéw gazu nosnego, gdy proces epitak-
sji przebiega w warunkach réwnowagi termodynamicznej. W warunkach nowoczesnei
technologii = przy stosowaniu duzych przeptywéw gazu nosnego zapewniajqcych kon-
wekcje wymuszonqg [12#15] = ten pierwszy typ kontroli szybkosci wzrostu nie jest
interesujgcy i w dalszym opisie wzieto pod uwage tylko pozostate dwa typy kontro-
|7 szybkosci wzrostu warstwy epitaksjalnej.

Typ kontroli szybkosci wzrostu zalezy od stosowanych parametréw technologicznych
orocesu epitaksji, z ktérych naiwigkszy wplyw wydaje sie mie¢ temperatura wzrostu
[1, 10, 16].

N
1.1. Wplyw parametréw technologicznych procesu epitaksji na szybkosé Wzrostul,
i strukture warstwy

1.1.1. Temperatura podtoza
Procesy powierzchniowe sq procesami aktywowanymi. Oznacza to, ze ich szyb-
kos¢ wzrasta wykladniczo ze wzrostem temperatury i moze byé opisana wzorem:

E
V = Aexp (— %—)

gdzie: Ea - energia aktywacji procesu,
A" - stala.
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Wigkszos¢ energii aktywacji proceséw powierzchniowych jest wieksza niz 0,5 eV,
zazwyczaj majq one wartoici od 1,0 do 5 eV. Natomiast dyfuzyjne procesy trans-
portu masy w fazie gazowej sq znacznie mniej czule na zmiany temperatury. Jezeli
narysowaé w skali logarytmicznej zaleznosé szybkosci procesu kontrolowanego dy~-
fuzyjnym transportem masy od odwrotnosci temperatury, to otrzymane efektywne na-
chylenie krzywej odpowiadaloby okolo 0,2 eV. Wydaje sig wiec, ze opierajqc sie
tylko na zaleznosci temperaturowej szybkosci procesu mozna okresli¢ typ kontroli
szybkosci wzrostu, pod warunkiem, ze wykluczony jest typ kontroli przez dostar-
czanie Zrédla krzemu do obszaru wzrostu, co jest spelnione w warunkach konwekeii
wymuszonej {_1] . Jednakze dla powszechnie stosowanych zakreséw temperatur wzros=-
tu i szybkosci przeptywu gazu noinego nie nalezy sig spodziewaé pojedynczego ty-
pu kontroli szybkoéci wzrostu. Shaw [1] na podstawie uproszczonego modelu ilustru=-
je mozl iwoéé objecia jednym opisem matematycznym obu interesujqcych typéw kon=
troli szybkosci wzrostu: przez dyfuzyjny transport masy w warstwie stojqcej oraz
przez procesy powierzchniowe. '

Temperatura, poprzez zmiang typu kontroli szybkoici wzrostu epitaksjalnego, ma
istotny wplyw na strukture warstwy. W wysokich temperaturach /na ogét > 1200°C
dla SiCl,/ boczna szybkos¢ wzrostu stopni jest okoto 10% razy wigksza od szybkos-
ci wzrostu warstwy [9] Zwiqzane jest to z faktem, ze w tym zakresie temperatur
procesy powierzchniowe biegnq na tyle szybko, ze mamy do czynienia z typem
kontroli szybkosci wzrostu przez dyfuzyjny transport masy do rosnqcej powierzchni.
Gwarantuje to dobrq jakoéé strukturalng otrzymywanej warstwy epitaksjalnej.

Przy obnizaniu temperatury wzrostu maleje szybkosé¢ proceséw powierzchniowych
i wystepuje mieszany typ kontroli szybkosci wzrostu = przyblizony zakres tempera-
tor dla SiCl, jako zrédla krzemu 1100:1200°C [1, 16]. ;

Przy dalszym obnizaniu temperatury zmniejszanie sie drogi dyfuzji wedrujqcych
po powierzchni atoméw powoduje wzrost ich liczby w niestabilnych miejscach
i w zwiqzku z tym pojawienie sie zarodkéw tréjwymiarowych na tarasach pomiedzy
stopniami [9, 'IO]. 5

W niskich temperaturach wzrostu warstwy epitaksjalnej /rzedu 1000°C dla SiCly/
ofrzymuje sie morfologie powierzchni zwanq "faceted surface" [9, 10, 16, 17, 18].
Na powierzchni warstwy wystepujq piramidki, ktérych pojawienie sie autorzy wigzq
z réznymi przyczynami: malq ruchliwoéciq powierzchniowq atoméw krzemu (9, 17],
"pulapkowaniem" defektéw powierzchniowych ze wzgledu na mniejszq wymianeg
atoméw powierzchni z atomami z objetosci warstwy [10] lub z nasycaniem sig po-
wierzchni atomami chloru [18]. ‘

Nadmierne obnizenie temperatury wzrostu powoduje zblokowanie struktury warstwy,
co prowadzi w efekcie do wzrostu polikrystalicznego []6, 19,.20].

Burmeister [18] i Bloem [10, 16] jako kryterium zlej jakosci warstwy epitaksjal=
nej przyjeli pojawienie sig "faceted surface". Na wykresie logarytmu szybkosci
wzrostu od odwrotnoici temperatury, ktérego parametrem jest ulamek molowy Zzrédia
krzemu, okredlili oni nachylenie linii wyznaczajqce| krytycznq temperature wzrostu
jako ogpowiadaiqce 5 eV.

1.1.2. Wejsciowy utamek molowy Zrédta krzemu

Wiekszoéé autoréw uwaza, ze w stosowanym zakresie malych utamkéw molowych
2rédla krzemu /< 0,01/ oraz temperatur podloza szybkos¢é wzrostu jest wprost pro-
porcjonalna do ciénienia czgstkowego zrédia krzemu [l, 2, 30532, 57%60].
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1.1.3. Szyoko$é¢ przeptywu gazu noénego

Parametr ten decyduje o charakterze konwekcji gazu w komorze reakcyjnej. Dla
konwekeji wymuszonej Eversteyn (12, 13] badal zaleznosé grubosci warstwy stojq-
cej od szybkosci przeplywu gazu nosnego oraz optymalny kqt nachylenia grzejnika
grafitowego w reaktorze poziomym zapewniajgcym minimalne rozrzuty grubosci warstv
epitaksjalnych. ;

Typ kontroli szybkosci wzrostu przez procesy powierzchniowe wymaga braku zalez:
noéci szybkosci wzrostu od szybkosci przeplywu gazu nosnego. Wynika te z faktu,
ze procesy powierzchniowe sq niezalezne od grubosci warstwy stojgcej [1]. Zazwy-
czaj przyjmuje sie, ze jesli procesy powierzchniowe sq znacznie wolniejsze od dy-
fuzyjnego transportu masy, to ci$nienia czgstkowe reagentéw przy powierzchni pod-
loza sq bliskie ciénieniom w gazie nosnym [1] . Natomiast w przypadku kontroli
szybkoséci wzrostu przez dyfuzyjny transport masy przez warstwe stojqeq szybkosé
wzrostu powinna byé zalegna od gruboici warstwy stojgcej, a wiec od szybkosici
przeplywu gazu nosnego. Zwigkszajqc szybkoéé przeptywu gazu nosnego powoduje
si¢ lepsze mieszanie gazu oraz zmniejszenie grubosci warstwy stojgcej, co powinno
daé w efekcie wigkszq szybkosé wzrostu epitaksjalnego. Przy tym typie kontroli,

w warstwie stojqcej wystepuje duzy gradient koncentracji reagentéw i na ogét przyij-
muje sig, ze ciénienia czqgstkowe przy powierzchni podloza sq réwne réwnowagowym
t, 2,92, 28],

1.1.4. Orientacja krystalograficzna podioza

Rozmieszczenie atomdw na powierzchni podloza zalezy od jego orientacji krysta-
lograficznej. Z tego wzgledu od orientacji podloza zalezq szybkosci proceséw po-
wierzchniowych, takich jak adsorpcija, desorpcija, reakcja chemiczna i dyfuzja po-
wierzchniowa. Tak wiec w przypadku typu kontroli wzrostu epitaksjalnego przez
procesy powierzchniowe /kontrola kinetyczna/ szybkos¢é wzrostu powinna zaleze¢ od
orientacji podloza. Natomiast w przypadku, gdy proces epitaksji jest kontrolowany
dyfuzyjnym transportem masy, szybkoéé wzrostu powinna byé nieczula na ten para-
metr technologiczny procesu [1].

Szybkosé homoepitaksjalnego wzrostu krzemu w zakresie kinetycznej kontroli pro-
cesu zalezy w nastepujqcy sposéb od orientacii krystalograficznej podioza:

vne] > v o] >v[inj [19, 22]
1.1.5. Geometria ukladu podtoze ~komora reakcyjna
Gdy proces epitaksji jest kontrolowany przez dyfuzyjny transport masy, mogq wy=
stepowaé duze rozrzuty grubosci warstw epitaksjalnych. Wynika to z faktu, ze przy
tym typie kontroli szybkosé wzrostu silnie zalezy od dynamiki przeplywu gazu nos-
nego [1]. Jezeli da sie pomingé rozrzuty orientacii krystalograficznej podtozy oraz
rozrzuty temperatury na grzejniku, to mozna zoptymalizowaé geomefrig uktadu_w
celu ograniczenia rozrzutéw grubosci otrzymywanych warstw epitaksjalnych [13].

1.1.6. Podsumowanie tabelaryczne
Wplyw parametréw technologicznych procesu epitaksji na szybkos¢ wzrostu moze

byé zestawiony w nastepujqcej tabeli:
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Parametr technologiczny
e

Kontrola przez dy-
fuzyiny transport masy

Kontrola przez

procesy powierzch=
niowe

Temperatura wzrostu

Wejsciowy ulamek molowy
zrédta krzemu

Szybkosé przeplywu gazu nosnego
Orientacja krystalograficzna podtoza

Geometria ukladu

stabo zalezna

zalezna
zalezna
niezalezna

zalezna

silnie zalezna

zalezna
niezalezna
zalezna

niezalezna

2. MODEL EPITAKSJALNEGO WZROSTU KRZEMU W UKLADZIE SiC|4-HCI-H2

Wyrdznione w modelu obszary, koncentracje reagentéw oraz przenoszqce je stru=

mienie masy zostaly przedstawione na rys. 2.

Indeks SiCl4

opuszczono dla prostoty

opisu, a pominigte strumienie i koncentracje reagentéw zaznaczono linig przerywa=

ng.

SiCly+2Hy == Si*4HCL

2HCL+S)

Reg.1 {
< Co CoHC! CoSiCl2 :0 b
i
Jo (71 Rege2 :13151 JoHCl JiHCl Jisicl, )
4 I
I
Req. % '
1Cqd ‘r_g 3 hsilresi 1si ZaHet |cgt1lt3,ua J;QC‘;!CQSU WJasiClz | &
e IJg g S Csst"| CsHet ) o 82 dasili,
o ,//'/' / 7 / gy ¥ / L AP . 0
7 ////' V// § 1 /3*/ oo 7
7 g #4 £4 / /,/ 8 ; PV 1.
1 3 //’%///// A /// i ////// P4 /////// X

=== GiClz+H2

Rys. 2. Wyréznione w modelu obszary, koncentracje reagentéw i przenoszqce je
strumienie masy

2.1. Zalozenia

Przy opracowaniu modelu zilustrowanego rys. 2 przyjeto nastepujqce zatozenia

upraszczajqee:

a. Proces wzrostu warstwy przebiega w warunkach stanu quasi-ustalonego. Ozna-
cza to, ze reakcja dynamiczna urzqdzenia do epitaksji na zmiany parametréw
sterujqeych /jok temperatura podlozy czy w-jsciowe ulamki molowe reagentsw/
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jest dostatecznie szybka, co jest spelnione w urzqdzeniach produkcyjnych
o duzym przeplywie gazu nosnego.

b. Podloze oddzielone jest od gléwnego strumienia gazu /obszar 1/, w ktérym na-
stgpuje catkowite mieszanie si¢ jego skladnikéw, dyfuzyjnq warstwg gazu /stag-
nant layer-obszar 2/, w ktérej zachodzi dyfuzyjny transport reagentéw do po-
wierzchni podloza. Przyjmujgc to zalozenie oparto sie na wynikach prac Ever-
steyna [12, ]3] , ktéry badat zaleznosé grubosci warstwy dyfuzyinej od szyb-
kosci przeplywu gazu nosnego.

c. W fazie gazowej nie zachodzq zadne reakcje chemiczne, a na powierzchni pod-
loza /obszar 3/ podstawowymi reakcjami chemicznymi sq:

SiCl, + 2H,=™= Si + 4 HCl /1/

2 HCI + Si === s:c12 + H, /2/

Zalozenia te wynikajq z prac Bana i Gilberta [23, 24]. Wysuneli oni hipote-
zg¢, ze pozostate zwiqzki krzemu pojawiajqce si¢ podczas redukcji SiCl, w H
powstajq w wyniku dalszych reakcji zaadsorbowanego HCl z podlozem krzemo=
wym. Przyjecie takiego zalozenia umozliwia znaczne uproszczenie modelu.
Powoduje ono jednoczesnie, ze wspdlczynniki przypisywane HCl bedq wspét=-
czynnikami zastgpczymi, w ktérych zawarte bedq réwniez pozostate chlorowe
produkty nie uwzglednionych reakcji chemicznych.
d. Reakcja /1/ jest reakcjq pseudo-pierwszego rzedu [25], a dostepne dla adsorp-
cji miejsca w warstwie powierzchniowej sq blokowane gitéwnie przez HCI.
Zatozenia ¢ i d wynikajq z przyjetego mechanizmu reakcji chemicznych. Zaadsor-
bowanie czgsteczki SiCl, na powierzchni podloza sprzyja zajéciu reakcji chemicz-
nej z wodorem znajdujgcym sie w duzym nadmiarze w fazie gazowej. W wyniku
reakcji /1/ na powierzchni podloza pozostajq zaadsorbowane czgsteczki HCI oraz
uwolniony w wyniku reakcji adatom Si. Czgsteczki HCl mogq reagowa¢ z podiozem
krzemowym tworzqc lotne zwiqzki krzemu, jak SiC|2, SiH2C|2 czy SiHC|3. Przy

takim mechanizmie reakcji chemicznej bardziej prawdopodobne jest powstawanie
tych zwiqzkéw Si-H=Cl, ktére zawiercjq mniejszq liczbe atomow Cl. W zwiqzku
z tym trawienie podloza opisano w modelu reakcjq /2/. Czgsteczki HCI mogq
réwniez zdesorbowaé i zostaé odprowadzone do gtownego strumienia gazu nosnego
w wyniku wspéldzialania gradientéw koncentracji i temperatury. Adatomy krzemu
sq wiqgzane z podlozem w miejscach uprzywilejowanych energetycznie, przy czym
strumien desorpcji atoméw krzemu jest pomijalnie maly wzgledem strumienia wiqgza-
nia. Dopuszczenie HCl do mieszaniny SiC|4-H2 powoduje wzrost udziatu reakeji

/2/, a samo trawienie podioza krzemowego /gdy C°= 0/ zostalo opisane w przed-
stawionym modelu tylko tq reakcjq.

2.2. Opis matematyczny

Omawiana metoda modelowania polega na dyskretyzacji badanego ukladu fizycz-
nego, czyli wyréznieniu charakterystycznych obszaréw opisanych koncentracjami
wystepujgcych w nich reagentéw. Reagenty te sq przenoszone od obszaru do obsza-
ru, co jest opisane odpowiednimi strumieniami przenoszenia masy. Dla kazdego
obszaru i danego reagenta mozna napisaé réwnanie ciqglosci przeplywu, wyrazajqce
prawo zachowania masy L26]:
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{fcfi = div (Ji) + G, (C,T) 3/

Czton div (J,)méwi o doprowadzeniu i odprowadzeniu danego reagenta z opisywa-
nego obszaru, a G, (C,T) jest czlonem generacyjnym. Czlon generacyjny jest
rézny od zera, jezeli opisywany reagent podlega w badanym obszarze reakcji che-
micznej, i odpowiada wéwczas szybkosci reakcji. W stanie ustalonym w kazdym ob-
szarze stabilizujq sie pewne koncentracje reagentéw na drodze ustalenia sie wartos-
ci strumieni przenoszqcych te skladniki i szybkosci reakcji chemicznych, ktérym te
skladniki podlegajq. W tym przypadku réwnanie /3/ mozna zapisaé nastepujqco:

Z Vel ZJ;d /4/

- strumienie doprowadzajqce dany reagent do badanego obszaru oraz
strumienie powstawania danego reagentu w wyniku przebiegu reakeji
chemicznych,

Jo - strumienie odprowadzajqce dany reagent z badanego obszaru oraz stru-

mienie pobierajqce dany reagent do reakcji chemicznych.

gdzie: Jc|0

Wszystkie strumienie uwzglednione w modelu zostaly opisane jako proporcjonalne
do koncentracji przenoszonego reagenta:

dy e o

gdzie: gii - oznacza stgzeniowy wspblczynnik przenoszenia masy.

Opis taki jest wygodny, gdyz wszystkie wspétczynniki przenoszenia masy 9 dajq
sie przyblizyé w badanym zakresie temperatur nastgpujgcym wzorem: !

5 = A oo (-01,) /6/
Efektywny wspétczynnik nachylenia K jest najmniejszy dla dyfuzyjnego transportu
masy w fazie gazowej i odpowiada energii aktywacji mniejszej od 0,2 eV. Energie
aktywacji adsorpcji mozna oszacowaé jako mniejszq od 0,5 eV, a pozostale energie
aktywacji wynoszq od 1 do 3 eV.

Ponizej przedstawiony zostanie przyjety opis poszczegdlnych wspétczynnikéw prze=
noszenia masy.

2.2.1. Dyfuzja w fazie gazowej
Przy opisie wspélczynnikéw przenoszenia masy zwiqzanych z dyfuzyjnym transpor-
tem reagentéw w fazie gazowej w obecnoici gradientu temperatury /wspétczynniki
go_i g]/ skorzystano z wynikéw pracy P.van der Putte, L.J. Gilinga i J. Bloema
L27]' Na podstawie tej pracy strumiefi doprowadzajqcy reagenty do podioza przez
dyfuzyjnq warstwe gazu mozna okreslié jako:

0 0
o =ng F (C,T) oC = S F(c,T) o -S Flet)ac s/
g o ¢

11
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czyli
R S S Sl 4

Otrzymuje sie nastgpujqce wyrazenia:

DO TS-Tm) T£
% =[ﬂ '(m")] 7 ( b B AT B (™) /%

T T T
[/}(m-l)] ( . ﬂ /10/
B =) ;B -(m-D
s m
gdzie: m, Do' T_ - stale opisujqce przyblizonq zaleznos¢ temperaturowq wspétczyn=
nika dyfuzji reagenta w fazie gazowej

et )’“
D*Do\—ro‘

wspélczynnik termodyfuzyjny [27],
- temperatura podloza,
- temperatura gazu nosnego,

- grubosé warstwy dyfuzyinej []3]

>
1

T 4

2.2.2. Adsorpcija

Zgodnie z kinetykq chemisorpcji oraz z teoriq Langmuira strumier adsorpciji gazu
o ciénieniu czgstkowym p znajdujqcego si¢ nad powierzchniq o temperaturze T
wynosi:

= fl& f( ) exp (-E/KT) WtV

P,
% 27§m kT

gdzie:& - wspétczynnik kondensacji,
- stopief pokrycia powierzchni,
m. = masa czgsteczkowa gazu,
i
E = energia aktywacji adsorpciji.

Natomiast strumiefi czgsteczek desorbujgcych wynosi:

d B kOQ exp [.' (Edes + E)/kT]Q’ e/

des
gdzie: ko - wspélczynnik czestosci drgan sieci,
Edes - energia chemisorpciji.
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W przypadku chemisorpcji czgsteczek, ktére nie ulegajq dysocjacji na powierzch-
ni ciala stalego, wystgpowanie energii aktywacji E moze byé wywolane polaryzo-
waniem sig orbitali elektronowych poprzedzajqcym zwiqzanie sig jej z powierzchniq.
Przy opisywanym mechanizmie adsorpcji czgsteczka adsorbowana musi pokonaé ba=
riere energetycznq odpowiadajqcq energii aktywacji E. Natomiast zdesorbowaé¢ moze
tylko czgsteczka zdolna do pokonania bariery energetycznej bedqcej sumq energii

chemisorpcji Edes i energii aktywacji E.

Wspéiczynnik kondensacji K zwiqzany jest z ograniczeniem liczby stopni swobody
czgsteczki gazu przy adsorpcji. W dalszym cigge analizy zostanie przyjete, ze dla
danego reagenta jest to stala wchodzqca do odpowiedniego wspétczynnika przeno-
szenia masy. 4

Stopieri pokrycia powierzchni € jest funkcjq powierzchniowych koncentracji rea-
gentéw, ktére sq na niej zaadsorbowane. Dlatego petlne uwzglednienie F(O)wysfepu-
jacego we wzorze /11/ w znaczny sposéb skomplikowaloby otrzymywany uklad réw-
nari. Z tego wzgledu rozpatrywane mogq byé dwa przypadki:

a. "Brak nasycenia powierzchni podloza" - jest to przypadek, gdy zaadsorbowane

' reagenty blokujq malq liczbg miejsc warstwy powierzchniowej, a wigc strumien

adsorpcji jest mato czuly na powierzchniowe koncentracje reagentéw. Mozna

wtedy przyjqé, ze f(ﬂ = const, czyli strumied adsorpcji wynosi:

Joe = A T exp (- E/KT,): Cqi = %1 * Sy N3/

i gi

gdzie A = const.

b. "Nasycenie powierzchni reagentami" - ten przypadek oznacza bardzo uproszczo-
ny opis uwzgledniajqcy wplyw powierzchniowych koncentracji reagentéw na stru=-
mienie adsorpcji. Aby méc otrzymaé rozwiqzanie analityczne opisywanych mode-
Ii, zdecydowano sie przyjqé liniowe przyblizenie funkcii f(ﬂ)

=G * -G) 4

91 = 9 (' Cot .

gdzie: -
g :
B = chi /15/
) i
Wzory /14, 15/ dokladnie opisujq przypadek, gdy adsorbowane reagenty nie dy-
socjujq na powierzchni i zajmujq ten sam rodzaj miejsc w warstwie powierzchnio=

wej [26].
Formalne pominiecie nasycania si¢ powierzchni reagentami bedzie wigc réwnoznacz=
ne z podstawieniem = 0 we wzorze /14/.
Zgodnie z przyjetym przyblizonym opisem strumier desorpcji reagenta "i" wynosi:
= 3 16
I3 = 931 ° 4 . o

Jak juz wspomniano, efektywne energie aktywacji wystepujqce we wspélczynnikach
9’ 9 i g9, sQ male w stosunku do pozostalych energii aktywacji dotyczqcych reak=

cji chemicznych, desorpcji czy wiqzania. Z tego wzgledu, przy analizie koficowe=
go wzoru opisujqcego kinetyke badanego procesu czynniki skladajgce sig tylko z tych
wspétczynnikéw mozna przyblizyé zastgpczymi wspélczynnikami doswiadczalnymi nie=
zaleznymi od temperatury podioza.
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2.2.3. Reakcja chemiczna
Zalézmy, ze w warstwie powierzchniowej o gruboici &  zachodzi reakejc che
miczna typu:

———

RURA R S i SR Y N7/

Szybkosci przebiegu reakcji chemicznej w kierunkach “+" i "=" wynoszq odpowied~-
nio:

a b X
p et WO B e S G o g /18/
W przypadku gdy wspélczynnik stechiometryczny "a" réwna si¢ jeden, a zwiqzek B
wystepuje w duzym nadmiarze, mamy do czyniznia z reakcjq pseudo-pierwszego
rzedu [25]. Jesli osadzany jest zwiqzek X, a wspélczynnik y =1, to na ogét moz~-
na przyjqé, ze reakcja odwrotna jest réwniez pseudo-pierwszego rzedu. W takim
przypadku

L% S AR, ) ARy . NS/
Ogélnie, stale szybkosci reakcji wynoszq odpowiednio:
; k+ =z, cexp (-G+/RT) k_=z_- exp (-G-/Ra /20/
it B B+ AR
G+

- energia aktywacji reakcji w kierunku "+",

"
’

G - energia aktywacji reakecji w kierunku
AG0 - zmiana standardowe| entalpii swobodnej reakcji chemicznej.

Poprzez szybkosé¢ reakcji chemicznej mozna wyrazié strumienie pobierania i uwal-
niania zwiqzkéw A, B, X i Y zwiqzane z tq reakecjq. Strumienie zwiqzane z prze~
biegiem reakcji w kierunku "+" bedg oznaczane przez J, , a strumienie zwiqzane
z przebiegiem reakcji w kierunku "~" przez J.. Zwiqzek miedzy gestoicig strumie=
nia masy a szybkosciq reakcji chemicznej jest ™ nastgpujqcy:

V=SS ediv (J) /21/

Uwzgledniajqc grubosé warstwy powierzchniowe| mozna napisaé:

T LR A e A . B LS 23/
R R e A s R /24/
e el Vi lep 20 2L Y /25/
Jor B0 Wi Vige s e =0 y-V._ /26/

Jesli zwiqzki A, B, X, Y zawierajq odpowiednio k, I, m, n atoméw W, to warunek
réwnowagi reakcji chemicznej mozna napisaé jako:

1 http://rcin.org.pl



V, =V /27/
czyli 5(k-u+L-';)V+:5(m-x+n-y)v_ /28/

qud k’J4A+L.J = o) +neJ (/29,,/

4B 5X 5Y

W przypadku, gdy reakcja chemiczna w obu kierunkach bedzie reakcjq pseudo-
-pierwszego rzedu /wzory 19 oraz 23326/, stosowany bedzie nastepujqcy zapis:

J @ J

T B e e
2.2.4. Wigzanie osadzanego produktu

Jesli warstwa osadzana jest na drodze wigzania uwolnionego w wyniku reakeji
chemicznej produktu X, to strumiei wiqzania wynosi:

J, =0V exp (AT Y€ i /31/

E
V- Debay’owska czestos¢ drgan sieci,
E - energia aktywacji migracji powierzchniowej,

m
1

, " energia aktywacji wiqzania.
StrumieAd wiqzania jest réwniez okreslony przez bilans masy produktu X w warstwie
powierzchniowej. Jezeli mozna pomingé desorpcie osadzanego produktu, to powyz-
szy strumien jest okreslony przez bilans masy reakcii chemicznej:

g Sl /32/
Strumier wigzania skorelowany jest bezposrednio z obserwowanq liniowq szybkosciq
wzrostu warstwy:

ikl o /33/

n v
o

gdzie Wi objetosciowa koncentracja produktu X w warstwie.

2.2.5. Graf przepltywu

Jedli dla kazdego opisywanego obszaru i wyréznionego reagenta napisze sie bilans
strumieni masy wedlug réwnania /4/, to ofrzyma sie uklad réwnan opisujqcy badany
proces:

= 2
Jo F s A 734/
v iy il O Ay
30 =I5 Wk

Np.//rcin. ol ‘p



LI Dot € I RSt dgy * At Bapet 37/

Joner * J3ncr T ma T Y24a /38/
Sy R BV

2R Ta e, /3%/

Po wstawieniu do ukladu réwnan /34-39/ opisu strumieni przedstawionego w punk-
tach 2.2.1-2.2.4 otrzymuje sie¢ uklad réwnarii, w ktérym niewiadomymi sq koncen-
tracje reagentéw w poszczegélnych o‘zoroch:

C,=a-C,+d:C /40/
€, =h "G i+ Cg, /8 /
CsSi =c. Cs /42/
o R i O Y ‘ 143/
1 oHClI 1 sHCI :
i, R gl R ~
Cssict, = ©1 " Cshel /45/
gdzie: e go b . 9’2 s 94]
i 7 ' ’ o ’
9 "9 93 * 94 95 *9,
4
d e 93 = ._9_5]__ f— __?v___
S &% » 4 ’ iy ’ '
9 * 9 93 * 9y 2947 * 93¢l
¢ SoHcl v o P
il +g o By +2g,
1HC! * 92Hcl 3HCI T %942
\ 942 b 931Cl
o Y T { i g +g ¥
952 935702 1HCI * 92HCI

2955
T 7
IHcl 2042
Otrzymany uklad réwnari /40-45/ nie jest liniowy ze wzgledu na opis adsorpcii
SiCl, oraz trawiqcej reakcji chemicznej /2/, ktéra jest drugiego rzedu. Przy przy=-

iefyé‘l zalozeniach nieliniowosé jest spowodowana tylko jednq zmienng - koncen=-
tracjq HCl w warstwie powierzchniowej (CsHCI)' W takim przypadku mozna wpro=

wadzié wsﬁé}czynniki pozornie linearyzujqce omawiany uklad réwnai i zawierajqce

il [26]:
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J, = 9, -(1-8)cg =9,-C /46/

9
gdzie:
1 =1
= e— C = e— L4
e, < Z s N e i §
01 o
g'2 ~ wspétezynnik linearyzujqcy,
& - stopien pokrycia powierzchni,
No = liczba miejsc w warstwie powierzchniowej dostepnych dla adsorpcii
oraz 2
L0 . oy AR e
) 92 - Canct =27 99 * Sy /48/
gdzie: 940 = 9y - CsHCl /49/

922 - wspétczynnik linearyzujgcy

Pozornie zlinearyzowany uklad réwnan /40-45/ opisuje graf przeptywu przedsta=-
wiony na rys. 3. Technika graféw przepltywu polega na' przeksztatceniu macierzowej
metody rozwiqzywania ukladu réwnari liniowych na metode topologiczng i znacznie
ulatwia nadanie sensu fizycznego poszczegélnym czlonom poszukiwanego rozwiqza-
nia [26, 28, 29].

Z otrzymanego grafu przeplywu nalezy wyznaczyé zmiennq powodujgcq nielinio-
woéé ukladu réwnan CsHCl' Jesli teraz przedstawi sie w sposéb jawny wspétczyn-

niki gé i 9‘12 /wzory 46-49/, otrzyma sie réwnanie nieliniowe na CsHCl' ktére

mozna rozwiqzaé. Nastgpnie mozna okreslié poszukiwany opis szybkosci wzrostu
warstwy epitaksjalnej z réwnar bilansu masy:

N it (Jv - Jfrw) /%0/

n
o

J= Bl S ol e {2 /51/

e ) el iSO /52/

Yew 5% 242 s RS
gdzie: @ objetoéciowa koncentracja krzemu w warstwie,

g = wspélczynnik przenoszenia masy okreélajgcy wigzanie atoméw Si
/punkt 2.2.4/,

R, = czynnik opisujqcy trawiqcq reakcje chemicznq /2/ opisany ponizej
/punkt 2.2.6/. .

2.2.6. Efektywna szybko$é wzrostu warstwy epitaksjalnej
Wstawiajqc otrzymane z grafu przeplywu rozwiqzanie na CsSi i CsHCl do wzoréw

/50-52/ otrzymano nastepujqcy opis szybkosci wzrostu warstwy epitaksjalnej:

v o ety T e v-lj)2 /53/
Vit O "oFaHC WP Y
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CoHct

a,
CgHCl
b d
1 1 91
£
o C
CsHCt Cs 55iCl2

b)

bd+ce bydy+Cy8,

o]b] CoHCI + f CsSi

l-b]d]—C]e]

c/ CsHCI =

CsSi = abc Co
2! “{Tbd-ce

Rys. 3. Otrzymany graf przeplywu /a/. Zredukowany graf przeplywu /b/. Rozwiq~-
zania na CsHCI i CsSi ic/
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gdzie: 1 QNO:S'P'BX a ){.0,25 *pereB- COHCI
N o /54/

y m-(1 42 0,58 ) + B-C_ "

W réwnaniach /53, 54/ wyrézniono nastepujqce czynniki [26]:

2 1 8-M0HC"R2
S e /3%
Bhci
M i ik 4 /56/
03k < Mt

przy czym:
% - oznacza efektywny wspétczynnik udziatu reakeji trawiqcej /2/

MO? - oznacza czynnik opisujqcy dyfuzyjny fransport reagenta "i" w fazie gazowej

9y. 3
13 1
M, =(1 + —-)———- /57/
01 9; ° 9%;

M.I - oznacza czynnik opisujgcy procesy powierzchniowe, ktérym podlega SiC|4:

M. = % /58/
1 R]~
Di - oznacza czynnik opisujqcy adsorpcie reagenta "i":
Geaom A
D. = B L4 /59/

SO S

Ri - oznacza czynnik opisujqcy reakcje chemiczng "j":

g )
Ry = ———, Ry =—2 /60/
-l at :
+1 +1
Sy 93sicl,
B - oznacza czynnik opisujqcy blokowanie przez chlorowe produkty reakcji che-
micznych miejsc warstwy powierzchniowej dostepnych dla adsorpcii SiC|4:
4
B =g /61/
0 9Hcl

Zgodnie z przyjetym przyblizonym opisem poszczegélnych wspélczynnikéw przenosze=
nia masy /punkty 2.2,1-2.2.4/ wyréznione czynniki mozna opisaé w nastepujqcy
sposéb: ‘

Mg = Ag /62/

K
M, = A exp (Ts-‘-) /63/
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|'<2
= A2 - exp (T—) /64/

K
P=A3°exp(T3) /65/

-

K4
r=A4 . exp Ts /66/
W réwnaniach /62-66/ A, oraz K, oznaczajq state doswiadczalne, ktére powinny
zostaé dobrane numerycznie [26 dla danych warunkéw prowadzenia procesu epi-
taksji do odpowiedniego zestawu danych doswiadczalnych /patrz punkt 3/.

3. SPRAWDZENIE OPISU SZYBKOSCI WZROSTU WARSTWY EPITAKSJALNEJ

Czeé¢ doswiadczalna niniejszej pracy objeta badania prowadzqce do eksperymen=-
talnego potwierdzenia slusznosci przedstawionego modelu teoretycznego. Zbadano
wplyw podstawowych parametréw procesu epitaksji = temperatury podloza i wejsécio-
wych ulamkéw molowych SiCl, i HCl - na szybkos¢ wzrostu warstwy epitaksjalnej.
Na podstawie uzyskanych zaleznosci doswiadczalnych okreslono wartosci wspélczyn-
nikéw zastepczych wystepujqcych we wzorach /53, 54, 62-66/ opisujgcych kinety-
ke badanego procesu. s

Podstawowq czeéé badari wykonano w poziomym reaktorze kwarcowym chlodzonym
wodq, w przekroju 35x75 mm. Podloza krzemowe umieszczano na grafitowym grzej-
niku nagrzewanym indukcyjnie, o przekroju 7x65 mm. Przeplyw gazu nodnego przez
ten reaktor utrzymywano we wszystkich procesach jednakowy = 651/min. Stosowany
uklgd moze byé scharakteryzowany liczbq Reynoldsa 140 lub wspélczynnikiem Gr/
/Re? réwnym 0,08 [14].

Przygotowanie aparatury objelo skalowanie generatora indukcyjnego i ukladu do-
zujqcego zrédlo krzemu. Skalowanie generatora przeprowadzono mierzqc temperatu=
re powierzchni plytki podlozowej za pomocq pirometru radiacyjnego. Korekcje
pirometru uzyskano przez pomiar temperatury topnienia wysokorezystywnego germanu
/936 +1°C/ umieszczonego na powierzchni podloza krzemowego. Stwierdzono, ze
krzywa skalowania ukladu grzejnego jest prostoliniowa powyzej temperatury 1010°C.
W tym zakresie temperatur, na wykresie skalowania przeprowadzono prostq najmniej-
szych kwadratéw odchyleri wzglednych dla punktéw pomiarowych. Otrzymane w ten
sposéb wartosci temperatury przyjmowano w dalszych obliczeniach. Dla nizszych
temperatur wykonano podobng aproksymacje przy wykorzystaniu paraboli najmniej-
szych kwadratéw odchyler wzglednych.

Jako #rédlo krzemu stosowano jedynie SiCl, . Skalowanie ukladu dozujqcego prze-
prowadzono wykorzystujqc reakcje rozktadu S|4CI4 w wodnym roztworze NaOH.
Analogicznie wyskalowano dozowanie HCI.

Grzejnik grafitowy z warstwq SiC przed kazdym procesem wytrawiano w gazowym
HCI i pokrywano warstwq czystego krzemu o grubosci okoto 10 um.

Jako J)odbio stosowano plytki krzemowe cigte w plaszczyznie []”i;] z dezorien=
tacjq 2930”7 +30’, domieszkowane antymonem do koncentracji ok. 10 at/cm
i standardowo przygotowane do procesu epitaksji. Warstwy nakladane w tej czeici
badari nie byly domieszkowane.

W czasie prowadzenia kolejnych proceséw epitaksji zwracano uwage na zachowa-
nie powtarzalnosci warunkéw technologicznych procesu, takich jak: rozmieszczenie

http://rcin.org.pl
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plytek na grzejniku, umieszczenie grzejnika w komorze reakcyjnej, jednakowy spo-
séb obrébki termicznej itp.

Szybkosé wzrostu warstwy epitaksjalnej okreslano’ na podstawie pomiaru grubosci
warstwy z wielkosci bledéw ulozenia generowanych przez zarysowanie podloza, a
szybko$¢ trawienia = ze zmniejszenia sig¢ wymiaréw bledéw ulozenia w uprzednio
przygotowanych warstwach !

3.1. Trawienie krzemu w gazowym HCI

W przypadku, gdy do komory reakcyinej wpuszcza sig mieszaning HCI-H2 bez
SiCl4 (CO:O) , Wystepuje gazowe trawienie podlozy, ktire jest stosowane jako

przygotowanie powierzchni podlozy bezposrednio przed nakladaniem warstwy epitak=
sjalnej. W takim przypadku wzér /53/ upraszcza sie do:

2
/ \
VE N o RV R Gty idd

/

Do zestawu punktéw doswiadczalnych otrzymanych dla zakresu temperatur podlozy
od 1300 do 1550 K i wejsciowych ulamkéw molowych HCl w H2 mniejszych od 2%

dobrano numerycznie [30} wartoici statych doswiadczalnych A3, A4, K3 i K4, a

tym samym okreslono zaleznos¢ czynaikéw p i r od temperatury podloza dla dane-
go urzqdzenia do epitaksji:

b
R (o (2,6742-1788,6/Ts, /68/
K i (—o,5~;>7+0,183/rs /69/
W ten sposéb znaleziono analityczny opis zgleipo§ci szybkosci trawienia podlozy
krzemowych o orientacji krystalograficznej 11i, w gazowym HCI od paramefréw
technologicznych procesu. Zgodnosé opisu teoictycznego z doswiadczeniem zilustro=

wano rys. 4.

3.2. Wzrost epitaksjalny krzemu przy braku HCI

W przypadku nakladania typowych warstw epitaksjalnych w urzqdzeniach produk=
cyinych o duzej szybkosci przeplywu gazu nosnego do reaktora wpuszcza sig SiC|4
o duzym rozcieficzeniv w H

2 bez dodawania chlorowodoru. Dla takiego przypad=
ku ‘wzory /53, 54/ upraszczajq si¢ do nastepujqcej postaci: ;
= - 4\ « . - “ 0
V=V -p (\1 g V=1 /70/
gdzie 1
vV = — /7V/
tf N\-C°]+ B-(l X 0,5'p-B) '

Mc;iqc juz okreslony czynnik p /punkt 3.1/, do zestawu danych doswiadczalnych
otrzymanych dla zakresu temperatur podlozy od 1200 do 1550 K i wejsciowych ulam-
kéw molowych SiCl4 w H2 mniejszych od 1%, dobrano numerycznie wartosci stalych

2
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Rys. 4. Sprawdzenie opisu szybkosci trawienia /wzér 67/



AO, A2, K‘ i K2 orazl . W ten sposéb okreslono zaleznosé czynnikéw M i Bod
temperatury podloza o orientacji krystalograficznej [”'I] dla danego urzgdzenia do
epitaksji:

M = 0,489 + exp - 22,527 + 28098/Ts) /72/
B = exp (-23,422+31423/rs) /73/
vV
Hn)
201
1.5 1 S s 995% B it
| —_—
10 1 0695%
0.8 1 e ——
06 | 0423%
05
04 1 D e,
031{ Cosicl, = 022% )
: \
02 -
015
CoHCl - 0%
01 Vir
008+ }
006 | T
i
!
| ?
1500 1450 1%00 1350 B0 | 12507k

066 068 070 072 07 076 078 080 %2°k]

Rys. 5. Sprawdzenie opisu szybkosci wzrostu: 1 = krzywa opisana wzorami /70, 71/,
2 - krzywa opisana wzorem /76/



Okreslona doswiadczalnie warto§6 wspétczynnika udzialu reakcji trawiqcej [26]
- AN - wyniosta 1,0. Zgodnosé opisu teoretycznego /wzory 70, 71/ z doswiadcze-
niem z'c’lush'owano na rys. 5 w postaci linii przerywanych.

Dla dostatecznie malych szybkosci wzrostu mozna, podnoszqc do kwadratu czyn-
nik w nawiasie, dokonaé nastepujqcego uproszczenia wzoru /70/:

V = 2-p-(VI +}’ap" X 1) + (1 -P)C)- v, /74/
gdzie: /] P & p'l Vv 2 + - v /75/

2.p v
stqd: )
o 08 73 1
V=V = v /7¢/
Mef Co J Bef

Przyblizenie /75/ powoduje, ze wzér /76/ jest zgodny ze wzorami /70, 71/ z do-
kladnosciq do 1% dla

Y \< —QLS;CL-& = 1,3 pm/min /77/

Dobierajgc czynniki Mef i Bef wystepujqce we wzorze /76/ otrzymano nastepu-
jacy przyblizony opis szybkosci wzrostu warstwy epitaksjalnei:
=3 =
v =[0,489+exp (-22,219+27754/rs)} Crexp (—17,301+22087/Ts) /78/

Zgodnoéé przyblizonego opisu w postaci wzoru /78/ z doswiadczeniem zilustrowano
na rys. 5 w postaci linii ciqglych. Jak widaé, w badanym zakresie ulamkéw mo-
lowych zrédla krzemu opis ten jest wystarczajqco dokladny dla zastosowar praktycz=
nych.

3.3. Wzrost epitaksjalny krzemu z mieszaniny SiC|4-HC|-H2

Przy epitaksji selektywnej dodaje si¢ HCl do mieszanki SICI 2 w celu uniknig=

cia wzrostu polikrystalicznego na masce tlenkowej [22 3]:] W takim przypadku
efektywna szybkosé wzrostu warstwy epitaksjalnej opnsona jest wzorami /53, 54, 68,
69, 72, 73/. Majqc okreslone czynniki?f, p, r, M i B dla przypadkéw samego
trawienia i samego wzrostu /punkty 3.1 i 3.2/, sprawdzono poprawnosé przedstawio-
nego opisu teoretycznego w badanym zakresie wejsciowych ulamkéw molowych rea-
gentéw wykonujqc serie proceséw dla réznego skladu mieszanki SiC|4-HC|-H2

i trzech temperatur podloza. Wyniki przedstawiono na rys. é oraz w tabeli A

http://rcin.org.pl
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Rys. 6. Sprawdzenie opisu efektywnej szybkosci wzrostu warstwy krzemowej z mie-
szaniny SIC|4-HC|-H2 / wzory 53, 54/
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Tabela A

3 oSiCl 4 CoHCl vdo§w vteor

o " fum] m

‘. K] [A] [ /°] Lmin [min
1273 1,00 0,65 0,17 0,17
1273 1,00 0,76 Q.11 o,Nn
1273 1,00 0,85 0,08 0,06
1273 0,70 0,46 0215 0,21
1273 0,70 0,70 c,08 0,10
1500 1,04 1,00 1,29 1,06
1500 0,80 0,85 0,97 0,89
1500 0,49 0,40 0,74 0,73
1500 0,35 2,00 -0,36 -0,47
15C0 0,18 2,00 -0, 63 0,73

4. WNIOSKI WYNIKAJACE Z MODELU TEORETYCZNEGO

Dobierajgc wartosci dziewigciu stalych /wzory 62-66/ do zbioru danych doswiad=
czalnych v = f (Co' CoHCI' Ts) mozna uzyskaé opis kinetyki wzrostu oraz trawie-

nia krzemu dla danego urzqdzenia do epitaksji oraz orientacji krystalograficznej
stosowanych podtozy.
Zastosowanie techniki graféw przeptywu pozwolito na tatwe okreslenie sensu fizycz~
nego czynnikéw okreélonych wzorami /55-61/:
M, = opisuje transport zrédta krzemu w fazie gazowej i zalezy od temperatury
gazu nosnego i grubosci warstwy dyfuzyjnej; z tego wzgledu wspétczynnik A
powinien zalezeé¢ od geometrii komory reakcyinej, szybkoici przeptywu
i temperatury gazu no$nego;
M] - opisuje desorpcije Zrédta krzemu, przebieg reakcji chemicznej /1/ oraz wiq-
zanie sig atoméw krzemu z podlozem; wspétczynniki A] i K] zalezq wiec od

orientacji krystalograficznej podtoza; wspétczynnik A] powinien byé& ponadto
stabo zalezny od temperatury gazu nosnego;

B - opisuje blokowanie miejsc warstwy powierzchniowej przez chlorowe produkty
reakcji chemicznej, a wigc wspétczynniki A, i K, zalezq tylko od orienta-
cji krystalograficznej podtoza oraz rodzaju Zrdta” krzemu;

p, r = poniewaz opisujq zaréwno procesy powierzchniowe jak i dyfuzyjny transport
HCl w fazie gazowej, powinny zalezeé od wszystkich wymienionych wyzej
czynnikéw.

Powyzsze wlasnosci wyréznionych czynnikéw zostaly sprawdzone w punktach 4.2

i 4.3 niniejsze| pracy.

4.1. Zapewnienie dyfuzyjnego typu kontroli szybkosci wzrostu

Majqc opisane czlony wzoru /76/ mozna okredli¢ dopuszczalny zakres zmian tem-
peratury podtoza (Ts)oroz wejéciowego ulamka molowego SiC|4 (Co) zapewniajqcy

dyfuzyjny typ kontroli szybkosci wzrostu. Otrzymywaniz warstw epitaksjalnych przy
dyfuzyjnym typie kontroli szybkosci wzrostu powinno gwarantowaé poprawnqg ich ja-
kos¢ strukturalng, co jest szczegélnie wazne przy nakladaniu warstw monokrystalicz=

nych.

26
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Okreslano dwie charakterystyczne temperatury wzrostu warstwy epitaksjalnei:
temperature przejicia i temperature bieguna.
Temperatura przejécia (T") to taka temperatura podloza, w ktérej nastepuje zmia-

na przewazajgcego typu kontroli szybkosci wzrostu dla danego wejsciowego utamka
molowego Zrédla krzemu. Powyzej tej temperatury szybkos§ wzrostu jest kontrolowa=
na gtéwnie przez dyfuzyiny transport masy w fazie gazowej, a ponizej - przez
procesy powierzchniowe '[1,26_] . Temperature tg¢ mozna wyznaczyé z réwnania:

bl =l
M0 Co _M]ef . C° + Bef /79/
Z réwnania tego wynikajq réwniez ograniczenia na szybkos¢ wzrostu warstwy i sto-
sowany utamek molowy SiC|4, zapewniajqce kontrole szybkosci wzrostu transportem
reagentéw w fazie gazoweij:

1 Mief

TR -(1- e /80/
0 T

Krytyczna wartosé szybkosci wzrostu obliczona ze wzoru /80/ przy znaku réwnosci

oznaczana bedzie przez Y /rys. 5/.

Oraz: M M
C, < Bo '(‘ 7 N:ef” g
ef 0 T
s
czyli 0
Vg 7™y o | 3 b

Jak wynika z réwnan /80/ i /81/, istnieje taka temperatura, ponizej ktérej nie
mozna zapewnié dyfuzyjnego typu kontroli szybkoéci wzrostu. Nazwano jq tempera=-
turq bieguna (T ): A
i i O Ry S (——0—— /83/
p 1ef Alef

Stusznoéé ograniczania dopuszczalnego zakresu stosowanych parametréw procesu
epitaksji podanego wzorami /80-82/ sprawdzono badajqc strukture warstw opisanych
w punkcie 4.2 i 4.3 /punkt 5.1/.

4.2. Wplyw zmiany orientacji krystalograficznej podiozy
na wartosci dobranych wspétczynnikéw zastepczych

Sprawdzono wplyw zmiany orientacji krystalograficznej podloza na szybkos¢ wzro-
stu warstwy epitaksjalnej, a tym samym na wartosci dobranych.wspétczynnikéw za=
stepczych /62-64, 76, 78/. W tym celu, w opisanym w punkcie 3 urzqdzeniu wy-
konano szereg proceséw epitaksji pozostawiajqc niezmienionq geometri¢ reaktora oraz
przeplywu gazu nosnego. We wszystkich procesach tego etapu badar nakladano war-=
stwe epitaksjalng o grubosci 5,5 +0,5 pm domieszkowanq borem do koncentraciji

ok. 10]6 ot/cms. Podczas kolejnych proceséw parametrami zmiennymi byly tempera-
tura podloza oraz wejsciowy utamek molowy SiCl . Jednogze§nie w kazdym proce-
sie umieszczono obok siebie podloze o orientacji ﬁlﬂ +2° 430" domieszkowane Sb



do koncentracji ok. 10'7 of/cm3 oraz podloze o orientacji [100_] +3° 430’ do-
mieszkowane borem do koncentracji ok. 10°° at/em .
4.2.1. Orientacja [H'I]

Przy wykonaniu tej serii proceséw utrzymano te same warunki technologiczne co
w procesach stuzqcych do wyznaczenia wartosci wspélezynnikéw zastepczych.
Z tego wzgledu pozostawiono niezmieniony opis kinetyki wzrostu /wzér 78/, Obli-
czone oraz zmierzone wartosci szybkosci wzrostu zostaly przedstawione na rys. 7,
Na rysunku tym wykreslono réwniez charakterystycznq temperature bieguna T oraz
linig ograniczajgcq dyfuzyjny typ kontroli szybkosci wzrostu V. opisane w fpunk-
cie 4.1.

4.2.2. Orientacja ['IOO]

Na rys. 7 przedstawiono zaleznos¢ V = f(C Fll ) dla warstw epitaksjalnych
o orientacji DOO]. S

Z przedstawionego modelu wynika, ze od orientacji krystalograficznej podtoza
nie powinien zaleze¢ tylko czynnik MO opisujqcy transport SiCI4 w fazie gazowej.

tr

Jednoczesnie czynnik B opisujgcy blokowanie miejsc powierzchniowych przez reagen-
ty powinien byé& odwrotnie proporcjonalny do dostgpnej iloéci miejsc na powierzchni
o danej orientacji krystalograficznej (N ) Pozostawiajqc bez zmiany wspétczynnik
K, zawierajqcy energie desorpcji reageniow, przyjeto:

2
Aalool Nolmil
Aaliml No[100]

Nastepnie, na podstawie zmierzonych szybkosci wzrostu wyliczono wartosci czyn=
nika M] dla zastosowanych temperatur podtoza:

-1
Y~ *fod]
T T e T ny

1,1547 /84/

Obliczone w ten sposéb punkty naniesione na wykres In (M] ElOO])z f"(Ts ]) :
Wykres ten przedstawiono na rys. 8.

Poniewaz czynnik M. opisuje aktywowane zjawiska powierzchniowe, wigc przed-
stawiony wykres w logarytmicznym ukladzie wspétrzednych powinien by¢ liniq pro=
stq. Jak wida¢, wyliczone ze wzoru /85/ punkty M][]oo]dobrze lezq na wpisanej
w nie prostej najmniejszych kwadratéw:

In (M] Eoo]‘)z - 9,283¢<>+2355<<>,7/rs /86/

W ten sposéb dobrano wartosci wspétczynnikéw zastepczych wystgpujacych w opi=
sie kinetyki wzrostu warstwy o orientacji | 100]:

v =[0,489+exp(-'|9,284+23557/T)] co" +exp(-17,157+22087/rs) /87/

Zaleznoéé ta zostala wykreélona na rys. 7 w postaci linii przerywanej. Réwniez
przerywanq liniq wykreslono charakterystycznq temperature bieguna Tp /83/ oraz
linfe ograniczajqcq obszar dyfuzyinej kontroli wzrostu Vtr /80/.

=)
T
2
-
‘..,r'
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Rys. 7. Poréwnanie temperaturowej zaleznosci szybkoéci wzrostu warstw o orienta=
cii [111] i [hoo]
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Rys. 8. Zaleznos¢ czynnika Mq od temperatury podioza dla orientacii [100]:
1 = warto§é obliczona dla CoSiCl4 = 0,307% /rys. 7/, 2 = wartoéé obliczona dla

CoSiC|4 =0,776% /rys. 7/

Z poréwnania kinetyki wzrostu warstw epitaksjalnych o orientacji [H'I] i [100]

przedstawionego na rys. 7 wynika, ze charakterystyczna dla badaf prézniowych
wieksza szybkos¢ wzrostu dla orientacji [100_ wystepuje w przypadku procesu CVD
tylko dla niskich temperatur podloza. Jest to zgodne z opisem teoretycznym, ktéry
przewiduje zaleznos¢ szybkosci wzrostu od orientacii krystalograficznej podtoza

tylko przy typie kontroli szybkosci wzrostu przez procesy powierzchniowe.
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4.3. Wplyw zmiany geometrii reaktora i szybkosci przeptywu gazu nosnego
na_wartosci dobranych wspélczynnikéw zastepczych

Zgodnie z opisem teoretycznym, przy zmianie geometrii reaktora lub szybkosci
przeplywu gazu nosnego powinien ulec zmianie jedynie czynnik M0 opisujqcy dy=
fuzyjny transport SICl, w fazie gazowej. Jezeli zmieni sig¢ jednoczesénie tempera-
tura gazu nosnego, zmianie ulegnie réwniez wspétczynnik A, |63 |.

Aby sprawdzié powyzszq hipoteze wykonano szereg procesgw epitaksji na urzqdze=-
niu innym niz dotychczas stosowane. Procesy zostaly przeprowadzone na urzqdzeniu
z poziomym reaktorem chlodzonym powietrzem o wolnym przekroju ok. 59 cm* przy
stosowanym przeplywie wodoru 71 |/min. Urzqdzenie tn zostalo przeskalowane
w analogiczny sposéb do opisanego poprzednio /punkt 3/.

Jako podtoza stosowano standardowo przygotowane plytki krzemowe o orientacji
[111] +2° 430 domieszkowane antymonem do koncentracji ok. 108 at/em3. Jako
zrédlo krzemu stosowany byt nadal SiC|4.

We wszystkich procesach nakladano warstwy epitaksjalne o grubosci 10,0 1,0 pm
domieszkowane fosforem do- koncentracji ok. 1016 at/cm3. ‘
Na rys. 9 przedstawiono otrzymanq dla tego urzqdzenia zaleznosé¢ V =f (Co' Ts)'

W opisie kinetyki wzrostu dla tego urzqdzenia zmieniono jedynie wspétczynniki A0
FA] /62-64, 76, 78/:

Vg [0,45+exp ( -=22,237+27754/rsﬂ Co_]+exp (-17,301+22087/1 ) /88/

Réwniez dla tego urzqdzenia uzyskano w ten sposéb dobrq zgodno$é opisu matema-
tycznego z doswiadczeniem. Dla 25 punktéw doswiadczalnych &ednie odchylenie
wzgledne wartosci szybkosci wzrostu od wartosci wyliczonej ze wzoru /88/ wyniosto
3,4%. Na rys. 9 zaznaczono réwniez: linie ograniczajqcq dyfuzyjny typ kontroli
szybkosci wzrostu V'r /80/ oraz temperature bieguna T opisane w punkcie 4.1.
Dla opisywanego grzqdzenia o reaktorze chlodzonym péwietrzem temperatura bie-
guna wyniosta 1022°C, podczas gdy dla poprzedniego urzqdzenia o reaktorze chlo-
dzonym wodq wynosita 1017°C. Podwyiszenie temperatury bieguna wyniklo ze zmian
wartosci wspétczynnikéw A0 i Al zwiqzanych z temperaturq gazu nosnego, szybkos-

ciq przeptywu gazu nosnego oraz geometriq reaktora. Zmianie tej towarzyszy przesu-
niecie sig linii ograniczajqcej dyfuzyjny typ kontroli szybkosci wzrostu w kierunku
wyzszych temperatur podloza. Oznacza to, ze dla zapewnienia poprawnej struktury
warstw epitaksjalnych otrzymywanych w tym urzqdzeniu nalezy stosowaé wyzsze tem-
peratury wzrostu.

5. WPLYW PARAMETROW TECHNOLOGICZNYCH PROCESU EPITAKSJI
NA WASNOSCI WARSTW EPITAKSJALNYCH ;

W niniejszym punkcie zostang przedstawione wyniki badari strukturalnych oraz pa=
rametréw elektrycznych warstw nakladanych przy réznych wejsciowych ulamkach mo-
lowych S?Cl4 w H, oraz réznych temperaturach podloza i opisanych w punktach

2
472 oraz 4.3.

5.1. Struktura warstw

Badane warstwy oznaczono symbolami A17A7, B1%B7 oraz P13P4. Symbole te, zazna-
czone na rys. 7 i 9, okreélajq parametry procesu epitaksji, przy ktérych badane war=
stwy byly nanoszone.
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Rys. 9. Zaleznosé szybkosci wzrostu warstwy o orientacji [Hl od temperatury
podloza przy zmiennej geometrii reaktora oraz szybkosci przeptywu gazu nosnego

5.1.1.Morfologia powierzchni warstw epitaksjalnych

Na wszystkich warstwach o orientacji [Hl otrzymywanych przy kontroli szyb-
koéci wzrostu przez procesy powierzchniowe zaobserwowano charakterystyczne zmia-
ny morfologii powierzchni. Warstwy otrzymane z szybkosciq wzrostu mniejszq od

V", a wigc przy dyfuzyjnym typie kontroli szybkosci wzrostu, charakteryzowaly sig
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powierzchniq odbijajqcq lustrzanie skierowane na niq $wiatto skupione. Powierzch—
nia warstw otrzymywanych z szybkosciq wzrostu wigkszq od V. /rys. 7, 9/ roz-
praszata skierowane na nig $wiatto skupione. Wtlasnosci rozprcfsrzaiqce powierzchni
byly tym wigksze, im szybkos¢ wzrostu warstwy byla wigksza od granicznej szyb-
kosci V . Jednoczesnie na warstwach otrzymywanych w temperaturach ponizej

r
ok. 1000°C pojawialy sie "wyspy" bedqce skupiskami krystalitéw. W procesach
prowadzonych w ramach fnnych badari majgcych na celu opracowanie technologii
na niskonapigciowe diody Zenera nakladano silnie domieszkowane warstwy o kon-
centracji boru ok. 10°" at/cm”. Przy tak silnym domieszkowaniu warstw obszary
polikrystaliczne pojawily si¢ w temperaturach wyzszych, juz po przekroczeniu kry=-
tyczne| szybkosci wzrostu V".

Dla zilustrowania powyzszych obserwacji wykonano zdjecia powierzchni warstw
oznaczonych na rys. 9 indeksami P1¥P4. Zdjecia wykonano na optycznym mikrosko-
pie z kontrastem Nomarskiego. Na rys. 10 przedstawiono zdjecia powierzchni war=-
stwy P1 otrzymanej przy dyfuzyjnym typie kontroli szybkosci wzrostu. Warstwa ta
posiadata powierzchnie o morfologii powierzchni typowego podloza przygotowanego
standardowo do procesu epitaksji. Rys. 11 przedstawia morfologie powierzchni war-
stwy P2 ofrzymanej w krytycznych warunkach wzrostu /rys. 8/. Na rys. 12 przed-
stawiono zdjecia powierzchni warstwy P3 otrzymanej juz przy typie kontroli szyb=
kosci wzrostu przez procesy powierzchniowe. Jest to "faceted surface" opisana
w punkcie 1.1.1 niniejszej pracy. Na warstwie tej pojawilt sie réwniez obszar o sil-
niejszym zdefektowaniu powierzchni z pojedynczo wystepujgcymi krystalitami = zdje-
cia ¢ i d. Rys. 13 przedstawia zdjecia powierzchni warstwy P4 otrzymanej w tem-
peraturze 978 C. Na powierzchni tej warstwy pojawily sie skupiska krystalitow,
Brzeg takiej wyspy polikrystalicznej pokazany jest na zdjeciach ¢ i d. Powierzch~
nia warstwy wolna od krystalitow jest réwniez silnie zdefektowana /zdjecia a i b/.

Powierzchnia warstw o orienfacji [100] nie wykazywata wiasnosci rozpraszajq-
cych swiatto skupione. Jedynie na powierzchni warstw otrzymywanych w temperatu-
rach! mniejszych od ok. 1000°C pojawily sig¢ skupiska krystalitéw.

5.1.2. Badania rentgenowskie

Wykonano topogramy rentgenowskie prébek oznaczonych symbolami A1, A4, A7
oraz B1#B7 /rys. 7/. Topogramy otrzymano za pomocq kamery Langa LGL-3 firmy
Rigaku-Denki, wyposazonej w mechanizm korekcji wygieé¢ prébki. Uzyskano odwzo-
rowanie defektéw z calej objetosci prébki. Zdjecia otrzymano na blonach rentge=
nowskich typu D-7.

Zbadane prébki z serii A /rys. 7/ nie byly zauwazalnie wygiete = promieri krzy=
wizny 300 m. Obserwowano wzrost gestosci dyslokacji o statystycznym rozkladzie
i przechodzqcych przez calq grubosé prébki wraz z obnizeniem temperatury wzros-
tu warstwy. Widoczne na powierzchni warstwy A7 wyspy polikrystaliczne mialy
dokladny odpowiednik konturowy na topogramie /rys. 14a/. Miejsca te charaktery~
zujq sie wiekszq integralng zdolnosciq odbijajgcq promieniowanie rentgenowskie, co
§wiadczy o wzroscie lokalnego zdefektowania warstwy. Pewnq zaobserwowanq pra-
widlowosciq byto zwigkszenie gestoici dyslokacji przy brzegach prébek bez wzgle-
du na temperature wzrostu. :

Wartoéé promienia krzywizny na pierwszych pigciu prébkach z serii B /B1#B5 na
rys. 7/ wynosila okolo 140 m, a na prébce B7 = 72 m. Prébki te byly wkleste, co
odpowiadalo niedopasowaniu statej sieciowej warstwy i podloza = warstwa domiesz=
kowana borem, a podloze antymonem. Nie stwierdzono prawidlowosci w zmianie
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Rys. 10. Zaleznos¢ morfologii powierzchni warstwy epitaksjalnej od typu kontroli
szybkosci wzrostu /warstwa Pl otrzymana przy dyfuzyjnym typie kontroli szybkosci
wzrostu, rys. 9/. Pow.: a/ x150, b/ x310
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Rys. 11. Zaleznosé morfologii powierzchni warstwy epitaksjalnej od typu kontroli
szybkosci warostu /warstwa P2 ofrzymana przy mieszanym typie kontroli szybkosci
wzrostu rﬁ \9/ Pow.: c/ 1150 b/ x310
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s.14. Topogramy rentgenowskie z plytek z warstwami epitaksjalnymi oznaczonymi
symbolami A7 i B7 /rys. 7/: a/ A7, b/ B7



gestoéci dyslokacji w funkeji temperatury wzrostu, przy czym gestosé dyslokacii
w warstwach serii B byla wieksza niz w warstwach serii A i wynosita ok. 100 na
em?. Podobnie jak w serii A, na plytce B7 stwierdzono odwzorowanie obszaru
wyspy polikrystalicznej /rys. 14b/.

Przeprowadzono réwniez badania na spektometrze dwukrystalicznym zrealizowa~=
nym w ONPMP w oparciu o teodolity Wild T-3A i elementy dyfraktometru Dron 1
i 2. Zastosowane teodolity umozliwialy pomiar kqtéw z dokladnosciq do 0,1 sekun=
dy. Spektrometr wykorzystano zaréwno do wykonywania topograméw jak i do reje=-
stracji krzywych podwéjnego odbicia. Rejestracje krzywych prowadzono w syme-
trycznym ukladzie /333, -333/ w zapisie ciqglym z predkosciq ok. 0,5 s/min.
Wygigcie prébek rzedu 100 m stanowilo istotnq trudnosé przy wykonywaniu badan
spekirometrycznych, w szczegélnosci powodowalo poszerzenie krzywych zalezne od
szerokosci wiqzki padajqcej na prébke. Zastosowano szczeling ograniczajqcq sze-
rokos¢ wiqzki do okoto 100 pym. Po tej operacji obserwowano potéwkowe szerokos-
ci krzywych nie przekraczajqce 3,2 sekundy, a wigc zblizone do wartosci przewi=
dywanej dla krysztalu idealnego, czyli 2,7 sekundy. Nie zaobserwowano zaleznos-
ci szerokoici potéwkowej krzywych od parametréw procesu epitaksji. Na wykona-
nych topogramach obserwowano znaczne zawezenie odwzorowywanego pola zwiqza-
ne z wygieciem prébek. Na topogramach widaé uvjscia dyslokacji o gestosci odpo-
wiadajqcej topogramom Langa. Nie stwierdzono innych defekiéw przy du%e| czutos-
ci metody pozwalajqcej wykryé wzgledne zmiany staltej sieci 4d/d >~

5.1.3. Badania za pomocq transmisyjnego mikroskopu elektrono-
wego
Obszerne wyniki badari warstw za pomocq fransmisyjnego mikroskopu elektronowe-
go przedstawione zostaly w czeici drugiej niniejsze| pracy.

5.1.4. Naprezenia mechaniczne w badanych warstwach

Nie stwierdzono zaleznosci naprezed mechanicznych w badanych prébkach z serii
A1:A7 oraz B1#B7 /rys. 7/ od parametréw technologicznych procesu.

Naprezenia mechaniczne w badanych prébkach wydajq sig byé zwiqzane z ble-
dami obrébki mechanicznej stosowanych podiozy. Stosunkowo najmniejsze napreze-
nia wystepowaly w prébkach A2, A7, B1, B5 i B7. Mialy one naprezenia objetos-
ciowe mniejsze od 300 kG/cmi, a mierzalne naprezenia powierzchniowe wystepo-
waly w tej grupie jedynie na plytkach A2 i B'I Pozostate prébki posiadaly duze
naprezenia powierzchniowe /1000-1500 kG/cm /, zwlaszcza w okolicy licznych
rys, a przy ukruszeniach i wygnieceniach naprezenia te siggaly nawet 3000 kG/cmz.

5.2. Parametry elekiryczne badanych warstw

Nie stwierdzono zaleznoici mierzonych parametréw elektrycznych warstw A13A7

oraz B12B7 /rys. 7/ od parametréw procesu epitaksii:

a/ drogi dyfuzji nadmiarowych noénikéw tadunku w badanych warstwcch wynosity
od 50 do 90 pm;

b/ prqdy ciemne otrzymanych zlqcz epitaksjalnych p=n przy polaryzacji wstecznej
napigciem 20 V wynosily od 0,6 do 6 pA, a napiecia przebicia od 50 do 70 V.

5.2.1. Profil rezystywnosci w badanych warstwach
epitaksjalnych
Zmierzono rozklady rezystywnosci w kierunku prostopadlym do powierzchni swobod-
nej warstwy epitaksjalnej A1-A7 oraz B1-B7 /rys.7/ metodq pomiaru efektu fotowol=
taicznego mierzonego na szlifie skosnym i kalibrowanego rozkladem widomym.



Z dajqcych sie zauwazyé prawidtowosci nalezy podkreséli¢ nadmierne "rozmycie
profilu" /maly gradient rezystywnosci w obszarze przejéciowym podloze=-warstwa
epitaksjalna/ w plytkach A1 i B1, a takze = choé¢ w mniejszym stopniuv - A2 | B2,
co zostalo zilustrowane rys. 15. Zaobserwowano réwniez znieksztatcenia profilu
rezystywnosci pojawiajqce sie w warstwach nakladanych z szybkosiciq wzrostu V) \%
/rys. 7/, co zostalo przedstawione na rys. 15 w postaci linii przerywanej. 4

Zmierzono réwniez profile rezystywnosci w warstwach n=n* wykonanych przy pa-
rametrach procesu odpowiadajqcych symbolom A0, A3, A5 i B3 na rys. 16. Pomiar
wykonano metodq rezystancji rozplywu w styku punktowym na szlifie skosnym. Czas
nakladania warstwy dobierano do przewidywanej szybkoici wzrostu, w celu naloze-
nia serii warstw o jednakowej grubosci 15 pm. Zaleznoéé gradientu rezystywnosci
w ofrzymanych warstwach od parametréw procesu przedstawia tabela B,

Tabela B
.,
Prébka epi i) CoSiC|4 t Gradient
Lum] el L] | Cmind | [dB/um]
AO 15:3 1228 C,776 11,0 42
A3 19,2 1079 0,776 18,7 71
A5 15,8 1009 0,776 34,4 86
B3 14,5 1079 6,307 38,8 60

Na rys. 16 przedstawiono znormalizowane rozklady domieszki w opisywanych war-
stwach wyliczone ze skorygowanych profili rezystywnosci.

Z tabeli B i punktéw 5.1.1. 7 5.1.3 wynika, ze optymalne parametry procesu
epitaksji pod kqtem wykonania skokowego zlqcza epitaksjalnego, przy jednoczesnym
zapewnieniu dobrej struktury warstwy, muszq speilniaé warunki okreslone wzorami
/80, 81/ przedstawionymi w punkcie 4.1 i dawaé szybkos¢ wzrostu warstwy zblizo-

nq do V_ /rys. 7/,

6. PODSUMOWANIE WYNIKOW

Zaproponowano metode modelowania procesu CVD prowadzonego w ukladzie
otwartym. Przedstawiona metoda polega na wyrdznieniu w badanym vkladzie fizycz-
nym obszaréw charakterystycznych i zwiqzaniu z nimi odpowiednich koncentracii
reagentéw oraz strumieni przenoszenia masy. Do analizy opracowanego modelu za-
stosowano technike graféw przeplywu. Ulatwia ona znacznie nadanie sensu fizyczne
go poszczegblnym czlonom poszukiwanego wzoru opisujgcego zaleznosé szybkosci
wzrostu warstwy od wejsciowych utamkéw molowych SiCl, i HCl w H, oraz tempe-
ratury podloza. Pozostale parametry technologiczne procesu, jak geometria reaktora
czy orientacja krystalograficzna podloza, wplywajq na wartoici wspétezynnikéw za=
stepczych dobieranych do zestawu danych doéwiadczalnych.

Uzytecznosé przedstawionej metody opisu zostala sprawdzona na przykladzie mode-
lu epitaksji krzemu z ukladu SiCl =HCI=H,. Opracowany model zostat zweryfiko=
wany doswiadczalnie w typowym 4|a urzqdzzer’w produkcyjnych zakresie wejsciowych
ulamkéw molowych SiCl4 w H2 ponizej 1% i HCl w H, mniejszych od 2% oraz

temperatur podloza od 900 do 1300°C.
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Rys. 15. Rozklad rezystywnosci, wyliczony z pomiaru efektu fotowoltaicznego
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Uzyskano dobrq zgodnoé¢ z doswiadczeniem wzoru /53/ opisujqcego zaleznosé

szybkosci wzrostu warstwy od wejsciowych ulamkéw molowych SiCl4 wH, i HCI

w H2 oraz od temperatury podloza. Potwierdzone zostaly doswiadczalnie wnioski

teoretyczne /punkt 4/ dotyczqce wplywu takich parametréw technologicznych pro-
wadzenia procesu, jak geometria reaktora i szybko§é¢ przeplywu gazu nosnego oraz
orientacja krystalograficzna podloza na wartosci wspétczynnikéw zastgpczych wy=
réznionych we wzorze koficowym /76/.

Wysunigto hipoteze dotyczqcq okreslenia obszaru wartosci ulamka molowego zréd-
ta krzemu i temperatury podloza, ktére zapewniajq dyfuzyjny typ kontroli szybkos-
ci wzrostu /punkt 4.1/. Potwierdzeniem tej hipotezy sq zaobserwowane zmiany mor-
fologii powierzchni warstw epitaksjalnych /punkt 5.1.1/0raz zaobserwowane mikro=-
ziarna w warstwach ofrzymywanych z szybkosciq wzrostu wiekszq od szybkosci kry=-
tycznej /czese Il 3.1/.

Stwierdzono, ze przedstawiony sposéb opisu kinetyki wzrostu warstwy epitaksjal -
nej pozwala na szybkie uzyskanie charakterystyki kazdego urzqdzenia do epitaksii
krzemu. Po przeskalowaniu urzqdzenia i wykonaniu szeregu proceséw prébnych uzys=
kuje sie:

- analitycznq zaleznos¢ V = f(CoSiCI : CoHCl' Ts')

- okreslenie dopuszczalnego zakresu znflan parametréw technologicznych procesu
gwarantujqcych poprawnq jakosé strukturalng nakladanych warstw przez zapewnie-
nie dyfuzyjnego typu kontroli szybkosci wzrostu.

Powyzsze informacje mogq stanowié podstawe do optymalizacji i ewentualnej auto-

matyzacji procesu epitaksji.

Przedstawiony opis analityczny szybkosci wzrostu warstwy epitaksjalnej umozliwia
przeprowadzenie badar naukowych wymagajqeych wykonania doswiadczer z plano-
wangq szybkosciq wzrostu przy zmiennych parametrach technologicznych procesu.
Znacznie powinien przyspieszyé on wdrazanie nowych wyrobéw epitaksjalnych.

W szczegdlnosci powinien umozliwi¢ uruchomienie produkcji wyrobéw wymagajqcych

skokowoséci ofrzymywanego zlqcza epitaksjalnego /punkt 5.2.1/.

Wydaje sig, ze otrzymany opis kinetyki wzrostu krzemowej warstwy epitaksjalnej
jest stuszny dla kazdego procesu CVD o reakcji chemicznej pierwszego lub pseudo=
-pierwszego rzedu, w ktérym strumienie przenoszqce reagenty dajq sig opisaé jako
proporcjonalne do ich koncentracji w wyréznionych obszarach.

Autor pragnie podzigkowaé pracownikom Zakladu Z-1 ONPMP za wykonanie ba-
dari struktury otrzymanych warstw epitaksjalnych oraz prof. $widerskiemu, mgr Swo-

bodzie i mgr Redlichowi za pomiar parametréw elektrycznych badanych warstw,

Stosowane oznaczenia

s : $ g at
Coi - wejsciowa koncentracja reagenta "i" w gazie nosnym [ 3
4
G
Cgi - koncentracja reagenta "i" w fazie gazowej przy podlozu [ap
cm
C . - koncentracja reagenta "i" w warstwie powierzchniowej ot
si -~ 4
9 - wspélczynnik przenoszenia masy odpowiadajqcy strumieniowi J., e
! przenoszqcego reagent "|" 'l [: .

glil 'rcin.org.pl
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gestosé strumienia dyfuzyjnego transportu reagenta "i" w fazie gazo=f at 1
Er

wej do powierzchni podloza

gesto$é strumienia odprowadzania reagenta "i" do strumienia
gtéwnego gazu nosnego

gestosé strumienia adsorpcji reagenta i

gestoéé strumienia desorpcji reagenta "i

gestosé strumienia pobierania reagenta do reakcji
chemicznej "i"

gestosé strumienia pobierania reagenta odwrotnej reakciji
chemicznej "i"

gestosé strumienia wiqzania osadzanego materiatu

- dostepna liczba miejsc w warstwie powierzchniowej

temperatura gazu nosnego

temperatura podtoza

szybkosé wzrostu warstwy epitaksjalnej
stopieri pokrycia powierzchni
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CZEST 11. BADANIA STRUKTURY KRZEMOWYCH WARSTW HOMOEPITA KSJALNYCH
ZA POMOCA TRANSMISYJNEGO MIKROSKOPU ELEKTRONOWEGO
/oprac. Wojciech RUPNIEWSKI, Marek WOJCIK/

1. WPROWADZENIE

Dzigki wysokiej rozdzielczosci mikroskopia elektronowa umozliwia badanie obiek-
téw niewykrywalnych metodami analizy rentgenowskiej, mikroskopii skaningowej itp.
Badania technikq transmisyjnej mikroskopii elektronowej /TEM/ mialy uzupehié
cykl przeprowadzanych w ONPMP badari warstw epitasjalnych, a celem ich byto
uzyskanie mozliwie najwiekszej ilosci informacji o charakterystycznych dla materia=-
tu mikrodefektach w aspekcie péiniejszego wykorzystania tych informacji do opty=
malizacji technologii procesu otrzymywania warstw epitaksjalnych z fazy gazowej

przy zastosowaniu SiC|4/H2.

Szczegblnie istotne z punktu widzenia technologii wytwarzania warstw jest maksy=
malne obnizenie temperatury wzrostu przy jednoczesnym zachowaniu dobrej krystali=
cznej struktury, dlatego tez w czasie badaf mikroskopowo-elekironowych giéwny
nacisk polozono nq zmiennos¢ jakosci materialu, w sensie wystgpowania defektéw
struktury krystalicznej, od temperatury wzrostu.

2. OPIS WARUNKOW BADAN
2.1. Parametry badanych warstw

Warstwy epitaksjalne do badan elektronowo-mikroskopowych byly wyprodukowane
w ONPMP i charakteryzowaly sie parametrami, ktére zostaly przedstawione w ta=
belach 1-3 oraz na wykresie 1 /rys. 7 w.czesci | pkt. 4.2/,

Warstwy byly otrzymywane z fazy gazowej SiCl /H [27, 34%37ji domieszkowane
borem. Kierunek wzrostu warstw byt /111/. Badane parametry pochodzily z trzech
proceséw A, B, R, rézniqcych si¢ vlamkiem molowym SiC|4/H2 oraz podtozem.

Prébki z proceséw A i B byly otrzymywane na podlozu o rezystywnosci 0,0670,10
£« cm /tab, 4/ przy utamku molowym reagentéw SiCl4/H2 odpowiednio 0,78% i

0,31% w przedziale temperatur 946° do 1156°C. Prébki z procesu R otrzymywano
na podlozu o rezystywnosci od 0,01:0,01552 + cm przy ulamku molowym SiC|4/H2

0,25%, w przedziale temperatur wzrostu 1050°C do 1150°C. We wszystkich przy -
padkach podioza bylty domieszkowane antymonem.

Ponfewaz promieri kowalentny atomu boru jest mniejszy od promienia kowalentnego
atomu krzemu, natomiast promiei kowalentny atomu antymonu jest wigkszy od pro-
mienia kowalentnego atomu Si, nalezy oczekiwaé niedopasowania sieciowego pomie-
dzy warstwq i podlozem, ktérego wielkoé¢ zalezy od koncentracji domieszek /Sb,B/.
Dokladne dane o podlozach zawiera tab. 4.



A ® Proces A 81614/H2=0,78%

® Proces B SiCl4/H2-0,.31%
@ Proces R 81014/H2=O,25%
5,0 ¢
4,5 |
4,0
395
3,0
2§05
o . - - -
9,5 10 10%.%

Rys. 1. Wykres we wspéirzednych T-1 oraz Inv zaleznosci predkoéci wzrostu od

40

temperatury dla proceséw A, B, R



2.2. Dane aparaturowe

W badaniach korzystano z mikroskopu elektronowego JEM=120 firmy japoriskieij
JEOL, o napigciu przyspieszajgcym 100 i 120 kV, wyposazonego W goniometr
z mozliwosciq pochylania parametréw o kqt +30°.

Mikroskop ma przystawke do otrzymywania obrazéw w ciemnym polu oraz urzq-
dzenia antykontaminacyjne. Przy napigciu przyspieszajgcym 120 kV mikroskop za=
pewnial transmisje wiqzki elekironowe| przez preparaty Si o grubosci okoto 0,45 um.

Wigkszos¢ badari przeprowadzono uzywajqc napiecia przyspieszajgcego 120 kV.

Tabela 1

Parametry technologiczne i elekiryczne warstw epitaksjalnych z procesu A o ulamku
molowym SiC|/H2 =0,78%

Nr Temperatura Rezystywnosé Grubosé Szybkosé wzrostu
_prébki [°cl [2- cm] [wm] [pm/min]
Al 1156 1,10 531 1,09
A2 1116 5,13 87 1,00
A3 1078 145 e 0,79
A4 1043 185 5;.54 0,61
A5 1009 1,50 5,5 0,44
Ab 978 1,30 o7 ¢,31
A7 946 1,00 5,00 0,20
Tabela 2

Parametry technologiczne i elektryczne warstw epitaksjalnych z procesu B o ulamku
molowym SiC|4/H2 =0,31%

Nr Temperatura  Rezystywnosé Grubosé Szybkosé wzrostu
probki OC] [. cm] [pm] ~ [pm/min]

B1 1156 0,71 5,99 0,50
B2 1116 1,10 5,70 0,43
B3 1078 0,95 5,90 Q339
. B4 1043 1,47 5,80 0,30
B5 1009 1,23 6,00 0,23
B6 978 1599 6,20 0,17
B7 946 1,96 5,90 0.1

Tabela 3

Parametry technologiczne i elektryczne warstw epitaksjalnych z procesu R o ulamku
molowym SiC|4/H2 = 0,25% i predkosci wzrostu 0,45 um/min

*Nr Temperatura Rezystywnosé Grubosé
prébki [°c] (2. cm] [pm]
R540 1150 Y27 1,05
R546 1100 5 1o 1,29
R550 1050 0,84 0,81

http://rcin.org.pl
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Tabela 4
Parametry technologiczne i elektryczne podtozy

Parametry Podloze A, B Podloze R
Typ domieszki 1 Sb Sb
Rezystywnoié (.. ! 0,06-0,10 0,01-0,015
Gestosé dyslokacii bezdyslok. bezdyslok.
Grubosé [pm] 220 220
Orientacja RiL) [
Odchylenie od [ll]] 2% 20

Mikroskop umozliwial wykonywanie selektywnej elektronowej analizy dyfrakcyinej
wybranych obszaréw preparatéw, co pozwalato wyciqgngé wnioski ilosciowe dotyczq-
ce obserwowanych defektéw struktury.

2.3. Preparatyka

Preparatyka w transmisyjnej mikroskopii elektronowej jest szczegdlnie wazna i w
znacznym stopniu decyduje o sukcesach lub niepowodzeniach badawczych. Materiat
do badar dostarczano w postaci okrqglych plytek o srednicy 35 mm i grubosci ok.
220 ym. Z plytek tych wycinano dyski preparatéw o érednicy 3 mm, z ktérych na-
stepnie wykonywano preparaty mikroskopowe. Dyski preparatowe wycinano metodq
chemicznq ze érodkowych obszaréw dostarczonych plytek /rys. 2/.

[110] ;
$35mm

[110]

11
ogo
020
¢3mm

e

Rys. 2. Sposéb wycinania dyskéw preparatéw z dostarczanych plytek

Zrezygnowano z wycinania dyskéw preparatéw drqzarkq ultradzwigkowq, aby zredu-
kowaé do minimum mozliwosé wprowadzenia defektéw zwiqzanych z preparatykq.
Kierowano sie w tym przypadku doswiadczeniami z poprzednich badari krzemowych
warstw epitaksjalnych [39] , podczas ktérych zaobserwowano charakterystyczne rysy

i mikropgkniecia, ktére powstaly prawdopodobnie podczas procesu cigcia ultradiwie-
kowego preparatéw. Nastepnym etapem preparatyki bylo scienienie dyskéw preparatéw
do grubosci mniejszej od zdolnosci transmisyjnej wiqzki elekironowej (d<0,45 pm }

2 http://rcin.org.pl



Czynnoéé te wykonywano metodq polerowania chemicznego, po uprzednim umocowa-
niu dysku preparatu w specjalnym, maskujgcym prébke od strony warstwy uchwycie
teflonowym, ktéry zostal opracowany przez mgr mgr J. Torunia i B. Wnuka, pra-
cownikéw ONPMP [40]. Scienianie polerujqce odbywato sie od strony podioza
warstwy epitaksjalnej, co umozliwial otwér o érednicy 1,5 mm, dzieki ktéremu
Scienianie prébki zachodzilo w srodkowym rejonie dysku preparatu, zas brzegi préb=
ki pozostawaly niescienione.

Zastosowano dwustopniowq metode $cienicnia chemicznego. Pierwszy stopieri scie-
niania polegal na "szybkim" polerowaniu w mieszaninie HF:HNO3 = 2:3. Drugi

stopieri polegal na polerowaniu "wolnym" w mieszaninie HF:HNO3 = 2:5. Proces

icieniania chemicznego przerywano w momencie perforacji prébki. Obszar preparatu,
ktéry mégt byé badany za pomocq M.E., jest zaznac‘zony na rys. 3.

A \\\\\\\\\\\\\\\\Y@i

oA s

Rys. 3. Schemat przebiegu procesu icieniania dysku preparatu w maskujgcym uchwy=
cie teflonowym: 1 - maskujqca czesé uchwytu teflonowego;” 2 - warstwa epitaksjal-
na, 3 - podloze warstwy, 4 - miejsca w preparacie o gruboici dostatecznie matej

Zastosowanie metody Scieniania‘ dwustopniowego zamiast dotychczas stosowanego
icieniania w mieszaninie HF:HNC)3 = 1:5 oraz wprowadzenie pewnej zmiany w kon-
strukcji uchwytu teflonowego umozliwily skrécenie czasu $cieniania preparatéw sred=
nio z ponad 6C minut do okoto kilkunastu minut.

2.4, Zarys metodyki badania warstw epitaksjalnych za pomocg TEM

Metoda badania defektéw struktury warstw epitaksjalnych Si za pomocq TEM jest
oparta na teorii kontrastu dla cienkich folii [41] . W celu przeprowadzenia komplek-
sowych badai ilosciowych wykonano przede wszystkim mape linii Kikuchi /rys. 4/
oraz opracowano metodyke badania krzemowych warstw epitaksjalnych za pomocq
linii Kikuchi [42] Wymieniona metodyka podaje szybki sposéb kontrolowanego do=
bierania optymalnych warunkéw dyfrakcyjnych do celéw ‘ilosciowej analizy obserwo-
wanych defektéw struktury, takich jak bledy ulozenia, dyslokacje itp.

Podczas badan wykorzysfywano mozliwosci mukroskopu w zakresie otrzymywania
obrazéw mikroskopowych w ciemnym polu, jak réwniez mozliwosci pochylenia pre=
porﬁtu za pomocq goniometru.
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Rys. 4. Mapa linii Kikuchi dla Si o orientacji [_l”]
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3. WYNIKI BADAN

Zebrany material badawczy jest bardzo bogaty. W badanych cienkich homoepi-
taksjalnych warstwach krzemowych zaobserwowano nastepujqce defekty struktury:
- regularne mikroniejednorodnoici,
- bledy ulozenia,
- skupiska dyslokaciji,
- wydzielenia koherentne,
- pasma poslizgéw niesprezystych,
- mikropeknigcia.
Ponizej zostanq przedstawione wyniki badan zaobserwowanych defektéw w funkeiji
temperatury, wzrostu ulamka molowego SiCl 4/H2' grubosci warstw itp.

3.1. Regularne mikroniejednorodnosci

W warstwach epitaksjalnych w zakresie temperatur wzrostu 946-1678°C dla serii

A oraz 946-1043°C dla serii B zaobserwowano regularne mikroniejednorodnosci,

z ktérych najbardziej charakterystyczne zostaly przedstawione na fot. 5%14.
W tab. 5 przedstawiono morfologie obserwowanych mikroniejednorodnosci. Cechu-

jqa sie one nastepujqcymi wlasciwosciami:

- majq ksztalt regularny lub quasiregularny;

- wystepujq najczesciej w postaci wieloscianéw lub tworéw kulistych;

- ich wymiary zawierajq si¢ w granicach 0,1-2,7 pm;

- sq koherentne z osnowq krzemowq, tzn. ich stala sieciowa jest prawie taka sama
jak stata sieci osnowy krzemowej;

- majq tendencje do wystgpowania w skupiskach /byla ona najwyrazniej zauwazal-
na w pewnych obszarach prébki A7/;

- powstajq prawdopodobnie niezaleznie od grubosci warstwy;

- temperaturq progowq, powyzej ktérej nie obserwowano tego typu defektéw, jest
1070°C dla serii A i 1043°C dla serii B; ;

- ich érednia wielkoéé rosnie wraz ze wzrostem temperatury osadzania warstwy, jak
réwniez ze wzrostem ulamka molowego SiC|4/H2;

- przestrzenna gestoéé wystgpowania mikroniejednorodnosci maleje wraz ze wzrostem
temperatury osadzania.
Na rys. 13 przedstawiono we wspéirzednych Inv oraz 1/T obszar wystgpowania
mikroniejednorodnosci dla proceséw A, B, R /poréwnaj rys. 7 w czesci-l/.
Temperatura progowa Tkr) generowania mikroniejednorodnosci jest tym nizsza,

im mniejszy jest ulamek molowy SiC|4/H2. Gestosé przestrzenna, réznorodnosé

ksztattéw i wymiaréw niejednorodnoéci byly wigksze dla serii A niz dla serii B, czyli
wieksze w warstwach nakladanych z wigkszq szybkosciq wzrostu przy tej samej tem-
peraturze.

Stosunkowo niska przestrzenna gestosé mikroniejednorodnosci, a zarazem ich duza
grubosé, przekraczajqca zazwyczaj zdolnoici transmisji wiqzki elektronowej, stano=-
wily powazne utrudnienie w elektronowej analizie dyfrakcyinej badanych obiektéw.

Jednakze wydaje sig, ze obserwowane niejednorodnoici nalezy najprawdopodob=
niej interpretowaé jako zdezorientowane wzgledem osnowy tréjwymiarowe monokrys=
taliczne zarodki krzemowe powstajgce podczas wzrostu warstwy |56 .

Argumentéw potwierdzajgcych powyzsze stwierdzenie dostarcza praca [32], ktéra
dotyczy ofrzymywania wyizolowanych zarodkéw krzemu z fazy gazowej przy pyroli-
zie silanu.



T
- - - - z - z - (o)) Augbyyloy
L1 - v'0 - » L'0-€'0 e - 8‘0-z’0 Amojoipomy | x
- - e‘l-e'0 | €'1-2'0] g - g - - Aujyoisosd | N
Z1=c’0 2 - . & - m. a - Aujppiozadoy | &
L'0-€'0|9'2-8"1 9l ¢'1-2'1| 3 53 2 v’'0 L'T-5’0 Auzooqo)o5azs
9’0 - 1'1-0"1 - - 9'0-€'0 - Aujopiosd; |2
Z'o - - Lo - - 8'0-20 Ayst |y
ev 14 144 G4 SV 98 oV PA: LY qe4d N
8401 401 6001 8.6 é ou oinyoIadwa |
19soupououpalajuoniiw yoAuiojnbas yoAuomomiasqo wrl m AmjwAm | yoizsy
G DpJeqo|

http://rcin.org.pl

46



T

Rys. 6. Obraz mikroniejednorodnosci
tréjkatnych i kwadratowych

zaobserwowanych w prébce A7 zaobserwowanych w prébce A7

Rys. 5. Obraz mikroniejednorodnosci

Rys. 7. Szescioboczne mikroniejednorodnosci Rys. 8. Agregat mikroniejednorodnosci.

w prébce B5 Prébka B5



Rys. 9. Skupisko mikroniejednorodnosci Rys. 10. Mikroniejednorodnosci kuliste

w prébce A4 w prébce 550R

Rys. 11. Mikroniejednorodnosci Rys. 12. Mikroniejednorodnosci
w prébce A3 w prébce A3
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Rys. 13. Obszar wystgpowania mikroniejednorodnoéci /zakreslony ukosnymi liniami/
obserwowanych w prébkach proceséw A, B, R /linia kropkowana pokrywa sie z i
niq Vrr zrys. 7 = cz. |, pkt 4.2/

Rys. 14. Obraz mikroniejednorodnoéci w prébce B7
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Rys. 15. Obraz dyfrakeji elektronéw z zaznaczonym kierunkiem wektora dyfrakeyjnego
b

g = 220, zorientowany w stosunku do zdjecia mikroskopowego /fot. 16/ po uwzgle-
dnieniu kqtéw obrotu mikroskopowego

Rys. 16. Zdjecie mikroskopowe pokazujgce zgodny biqd ulozenia, wykonane dla
warunkéw dyfrakeyinych z fot. 19. K,, K7, Ky» K4 = dyslokacje kgtowe, Ryr Rys

R’3 - wektory przesmmn7/Féﬁﬁ6PéeBF Prébka 550R



Zarodki krzemu powstajqce podczas pyrolizy silanu sq prawie identyczne pod wzgle-
dem morfologii i wielkoséci jak mikroniejednorodnosci obserwowane w badanych war=
stwach epitaksjalnych.

W czeéci | niniejsze| pracy przedstawiono model tworzenia si¢ zaobserwowanych
mikroniejednorodnoéci w homoepitaksjalnych warstwach krzemowych. Natomiast
w pracy [33] przedstawione sq wyniki badan i bogata bibliografia dotyczqca pow=
stawania podobnych regularnych czqstek metali. Omawiane regularne mikroniejed-
norodnosci nie byly obserwowane podczas poprzednich badari warstw epitaksjalnych
Si i prawdopodobnie sq one obiektami specyficznymi dla danej technologii otrzymy=
wania warstw epitaksjalnych krzemu.

3.2. Bledy ulozenia

3.2.1. Definicja btedu utozenia, jego powstawanie i reakcje
dyslokacji czesciowych

Sq dwie alternatywne, lecz réwnowazne mozliwosci zdefiniowania defektu struk-
tury krystalicznej nazywanego bledem ulozenia.

Pierwsza opisuje blqd ulozenia jako defekt powstaly na skutek zaburzenia sekwen-
cji ulozenia kolejnych warstw atoméw w strukturze. Druga opisuje go jako efekt
przesunigecia wzgledem siebie dwu czesci krysztalu o pewien wektor, ktéry nie fest
catkowitq wielokrotnosciq zadnego wektora sieciowego struktury. Blqd ulozenia pow-
staje zatem na skutek wprowadzenia: do sieci lub usunigcia z niej czeici plaszczyz=
ny najwigkszego ulozenia.

W przypadku wprowadzenia dodatkowej czesci plaszczyzny powstaje blqd uloze-
nia zewnetrzny /stacking fault extrinsic/, zwany réwniez niezgodnym bledem ulo-
zenia, natomiast w przypadku usunigcia czesci tej plaszczyzny powstaje blad uto-
zenia wewnetrzny /stacking fault intrinsic/, inaczej = zgodny blqd ulozenia.

Blqd ulozenia, jak wynika z definicji, musi byé ograniczony dyslokacjami czeé-
ciowymi. W strukturze krzemu megq to byé dyslokacje Franka, ktérych wektory
Burgersa sq prostopadle do plaszczyzn najwigkszego ulozenia /w przypadku Si [11 1,
a ich dlugoici réwne sq odleglosci migdzy kolejnymi plaszczyznami 111 , tj.a/3,
gdzie a - stala sieciowa krzemu. Bledy ulozenia ograniczone dyslokacjami czeicio-
wymi Franka obserwujemy najczeiciej w postaci owalnych petli dyslokacyjnych
z bledem ulozenia w sodku.

Blqd utozenia moze byé réwniez ograniczony przez dyslokacje czeiciowe
Shockley’a, powstajqce wskutek rozpadu dyslokacji catkowitej o wektorze Burgersa
typu a/2 <101)> wg réwnania reakciji:

a a [3 a 33
2 o] — & [211] + —2{ii2]
dysl.catkowita dysl.Shockleyrsa dysl.Shockley’a

Réwnanie reakcji napisane jest dla dyslokacji catkowitej znajdujqcej si¢ na plasz-
czyinie (.H'I), ktéra jest jednoczeénie plaszczyznq poslizgu kazej z trzech reagu-
jacych dyslokacji. W szcze,Slnosci wiec dyslokacje czesciowe Shockley’a mogq po-
ruszaé sie wzdluz plaszczyzny /111/ oraz zmieniaé swojq orientacje wzgledem wek-
tora Burgersa, czyli zmieniaé swéj charakter od dyslokacji krawedziowej poprzez
mieszanq do §ubowej. 3 b

Na skutek wzajemnego oddzialywania /oba wektory 6—[211] T [112] sq skiero-
wane prawie w tym samym kierunku/ dwie dyslokacje ~ Shockley’a” dqzq do maksy=
malnego oddalania sie.



Z drugiej strony zwigkszanie ich wzajemnej odleglosci zwigksza catkowitq energie
btedu ulozenia znajdujqcego si¢ pomiedzy nimi. Odlegloéé stanu réwnowagi osiqg=
nigta jest wtedy, gdy sita wywierana przez blqd ulozenia na dyslokacje Shockley’a
jest zréwnowazona przez site oddzialywania miedzy dyslokacjami.

Reakcja rozpadu dyslokacji catkowitej na czesciowe dyslokacje Shockley’a moze
oczywiscie zachodzié¢ na kazdej z plaszczyzn typu ['IH .

Trzecia mozliwo$é ograniczania bledéw utozenia w krzemie dyslokacjami czescio-
wymi powstaje w trakcie rozpadu dyslokacji catkowitej na dyslokacje Franka
i Shockley’a, a mianowicie:

a 2 a =
2 [of] —s -+ [ ¢ 7 [11]
dysl. catkowita dysl. Shockley’a dysl. Franka

Taka reakcja nie zwigksza ani nie zmniejsza energii wlasnej dyslokacji, normal-
nie wigc energia dodatkowa zwiqzana z bledem ulozenia uniemozliwia rozpad dys-
lokacji wg powyzszego réwnania.

3.2.2. Towarzyszqcy oddziatywaniom btedéw uvlozenia mechanizm
tworzenia dyslokacji kqtowych /stair rod/

Towarzyszqcy oddziatywaniom btedéw ulozenia mechanizm tworzenia dyslokacji
kgtowych w strukturze krzemu jest do$é réznorodny. Zatrzymamy sie jedynie na
wy jasnieniu powstawania dyslokacji kqtowych w procesie reakcji pomigdzy czescio-
wymi dyslokacjami Shockley’a, bowiem tylko ten przypadek zostal zaobserwowany
w badanych warstwach epitaksjalnych.

Jezeli dwie dyslekacje czesciowe Shockley’a sq polozone np. jedne na plaszczyz-
nie [Hl] , a druga na plaszczyznie 'IH], to mogq one wchodzi¢ ze sobq w reak-
cie dajgc w efekcie dyslokacje wypadkowq. Teoretycznie na plaszczyinie ['IH]
moze byé szes¢ réznych wektoréw Burgersa dyslokacji czesciowych Shockley’a,
analogicznie = na plaszczyzZnie ['IH] , wobec tego wektor Burgersa dyslokacji wy-
padkowej moze mie¢ 36 wartoici, z ktérych 18 prowadzi do redukcji energii i te
sq uprzywv|e|owane. 9 z 18 mozliwoéci powstaje, gdy plaszczyzny {Hl}przecina-
iq sie pod kqgtem 70° 32’, a pozostale 9, gdy plaszczyzny przecinajq sig pod kq-
tem 109°28" .

Reakcje sq typu:

B E12‘]+%Dléj ki ;— [110] kat ostry
S [+ & @ri) —— $[ifo]  katosmy
S M+ 2] —= 2 [os] kat rozwarty
¢ pail+ &) —= 3 [ilo]l kot rozwary

Pierwszy czlon kazdego z réwnar przedstawia wektor Burgersa dyslokacji czeicio-
wej Shockley’a, ktéra znajduje sie¢ na plaszczyznie [H'I], a czlon drugi - wektor
Burgersa dyslokacji czesciowej Shockley’a lezqcej na plaszczyznie [11
3.2.3. Okr#élanie charakteru btedéw ulozenia za pomocq TEM

Jak zostalo powiedziane w czesci 3.2.1,w strukturze krzemowych warstw epitak-
sjalnych mozna spodziewa¢ sig dwéch rodzajéw bledéw ulozenia: zgodnych i nie-

zgodnych.
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Istnieje metoda okreslania charakteru btedéw ulozenia polegajgca na analizie
kontrastu zewnetrznych prqzkéw [&]. W tym celu nalezy zorientowaé obraz dyfrak-
cyiny wzgledem obrazu mikroskopowego wykonanego w ciemnym polu dla przypadku
dwuwiqzkowego /oprécz wiqzki przechodzqcej istnieje tylko jedna wigzka ugietq/
tak aby wektor dyfrakcyjny g byt skierowany w strong prawego prqzka zewnetrz-
nego. Jezeli w takim wypadku:

- wektor g jest skierowany w strone ciemnego prqzka zewnetrznego, blqd uloze-
nia ma charakter zgodny, jezeli tylko g nalezy do klasy B reflekséw, niezgod-
ny - gdy wektor g nalezy do klasy A;

- wektor g jest skierowany w strong jasnego prqzka zewnetrznego,blqd ulozenia ma
charakter niezgodny, gdy g nalezy do klasy B, zgodny = gdy g nalezy do
klasy A.

Nalezy dodaé, ze do klasy A nalezq takie typy reflekséw jak <2004>1f- {222, po-

-

niewaz czynnik fazowy & =2xg - R wynosi dla tych reflekséw ~3— Do klasy
B nalezq refleksy typu {400), {220) , <Hl> , dla ktérych &K =—323 5
3.2.4, Obserwacje zgodnych btedéw utozenia

W dwéch z badanych warstw epitaksjalnych zaobserwowano zgodne btedy utoze-
nia /fot. 15%19/. Sq to prébki 550R i A7.

Z poréwnania parametréw technologicznych wynika, ze prébki charakteryzujqce sie
obecnosciq tego typu defektéw odznaczaly sie najnizszq rezystywnosciq, czyli naj-
wyszq koncentracjq domieszki, jednakize powstawanie tych defektéw prawdopodob=
nie jest zwiqzane z niedoskonatosciq przygotowania powierzchni podtoza.

Obserwowano 3 rodzaje btedéw utozenia:

1/ proste czworoiciany wzrostu /fot. 16/,

2/ zdeformowane czworosciany /fot. 17, 18, 20/,

3/ bledy ulozenia powstajgce na skutek rozpadu dyslokacji catkowitych /fot. 23/.
Nalezy przypuszczaé, ze deformacja czworoscianéw wzrostu wystgpila na skutek

istnienia naprezen stycznych do plaszczyzny rozdzialu spowodowanych np. sitami

‘zwiqzonymi z niedopasowaniem sieciowym pomiedzy warstwq i podlozem. Alternatyw=

nq mozliwoéciq jest przerastanie bledéw ulozenia spowodowane ich duzq gestoiciq.

Na fot. 15:i 16 przedstawiono obraz dyfrakcyjny oraz zdjgcie mikroskopowe big-
du ulozenia w, ksztalcie czworoscianu. Zgodnie z zasadami okreslania wektoréw
przesunigcia R i plaszczyzn zalegania bledéw ulozenia opisanymi w pracy [42 wy =
znaczono wektory przesuniecia:

Al
R] 3 m

R, = 3 [111]
Ry = 5= [111]

Obserwowane na fot. 16 btedy ulozenia przecinajq sie pod kqtem 70032', dlate-
go tez dyslokacje kgtowe K], K,, K, powstajq zgodnie z nizej przedstawionymi
reakcjami pomiedzy czesciowymi gysloaaciomi Shockley’a zwiqzanymi z btedami
utozenia.

1. Dyslokacja K

. powstaje na skutek reakcji pomigedzy dyslokacjq czesciowq

Shockley’a lezqcq w plaszezyinie [ﬁl] , czyli dyslokacjq o wektorze Burgersa
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]7;0 ‘7’! Ifj_] lub ]ZO [2-1 1] ]i dyslokacjq czesciowq Shockley’a lezqcq w plaszczzyz-
nie (lll), a mianowicie za [2”] lub %a D’I?] . Reakcje prowadzqce do rreduk-
cji energii, czyli uprzywilejowane mogq wigc byé:

1 3 =3 1 - 1 3
1o/ 3o [1i4] (111) + za[21] (M) = 3a [107]

1 - == 1 - ~ 1 -
1/ ga 21 (111) + 2o 2] (M) = X [10]]
Obie mozliwe reakcje prowadzq do powstania dyslokacji kqtowej K] o wektorzze
— -
bK1

[101] /zostal wyznaczony jako kierunek przeciecia p’{oszczyz_ny(ﬁl z plaszezyyzng
(lll), to widaé, ze dyslokacja K] jest dyslokacjq krawedziowq K1° ’éK] == 0).
2. Dyslokacja K, powstaje na skutek reakcji pomigdzy czesciowq dyslokacjq Shho-
ckley’a lezgecq na plaszczyznie ('Ill), a mianowicie 1 a [121 lub la [2?]1_1

Il

- —
Burgersa = %a [101}. Poniewaz kierunek dyslokaciji K] jest réwny gKU =

6
i dyslokacjq Shockley’a lezqcq na plaszczyznie [IHJ, a mianowicie élga ‘4'_211]

lub ]—c [ﬁi]./—\nologicznie do réwnari la, b mozna wigc napisaé:
20/%0 [2] (1f1) + l—o [21] () = l—o [1ig]
2/ yo [211] (111) + Fa [i21] (1) = Lo 7]

Reakcje 2a, b prowadzq do powstania dyslokacji kqtowej K2 o wektorze Buurger-
—

b, = +a [110]. Kierunek tej dyslokacii jest £ ., = [110], stad wniossek
sa b, = zo . Kierunek tej dyslokacji j gKZ ¢ .

ze jest ona réwniez dyslokacjq krawedziowq.
3. Dyslokacja K3
Shockley’a lez na plaszczyZnie (il'l\ a mianowicie l—c| [iil_] lub la: Ei2]
ockley ezqcq p yZni ), 5 . 5
i dyslokacje czesciowq Shockley’a lezqcq na plaszczyinie (HI), a mianowwicie
1—0[112] lub %—a [ﬁl-il . Uprzywilejowane reakcje majq postaé:

30/ ro [21](in) + Fa [nA[ii] - 3o [io]
3b/ fo M (M) + za [21i](i1) = za [i0]

Reakcje 3a, b prowadzq do powstawania dyslokacji kqtowej K, o wektorze Bur-
>

ersa = 2% [10]] . Jej kierunek jest réwny e = [101 , K jest wiiec
o K3~ & K3 3

powstaje na skutek reakcji pomigdzy czesciowq dyslokaciq

tez dyslokacjq krawedziowgq.
Podobne zjawiska prowadzqce do powstawania dyslokacji kqtowych obserwowaane
byly réwniez w przypadku zdeformowanych czworoicianéw wzrostu /fot. 17 i 118/,
Dla zdeformowanego czworoécianu wzrostu z fot. 17 wyznaczono wektfory przzesu=
niecia bltedéw ulozenia
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Rys. 1/, Obraz zdeformowanego czworoicianu wzrostu. R. = wektor przesunigcia

i)
btedéw utozenia; dziatajgcy wektor dyfrakeyjny 9 =224 /550R/

Rys. 18. Sytuacja analogiczna do sytuacji z fot. 17, dzialajgcy wektor dyfrakcyjny
9 =202 /5%R/



Rys. 19. Przeslizgiwanie sie btedu ulozenia z plaszczyzn {il'l} na plaszazyzny
M} dlag"= 220 /A7/

R;ls. 20. Kolejny przyklad wstegi bledu ulozenia dla g = 202 /A7/



LR S AN
5, -2
E;:_R: :_R"n % % D”]

Dyslokacje kqtowe oddzielajqce bledy ulozenia ﬁ] iTi; oraz —.5 i__R’6 powstajg

na skutek reakcji analogicznych do la, b i ith wektory Burgersa sq —o [10‘l

— —~ —
Podobnie dyslokacje kgtowe oddzielajgce bledy ulozenia R i R8 oraz R” ¥ iR

powstajq na skutek reakcji 3a, b i majq wektory Burgersa —a [101} Fot. 18

przedstawia sytuoqe analogiczng do poprzedniej. Zdjecie mnkroskopowe jest wyko-
nane dla refleksu g~ = 202, co spowodowalo zniknigcie plaszczyzn bledéw uloze-

i a A
nia o wektorach przesunigcia R, =3 [HIJ g
Dyslokacje kqtowe zwiqzane ze zdeformowanym czworoicianem wzrostu sq, jak

poprzednio, typu 9—(]10), a ich powstanie opisujq réwnania analogiczne do 1, 2,
3. Na fot. 19 przedstawiono "wstege" bledéw utozenia, na rys. 21 natomiast - prze-
strzenny model tego defektu. Blqd utozenia "przeslizguje” si¢ w tym przypadku
z plaszczyzny (ﬁl) oznaczonej na rys. 21 literq b na phszczyzneﬁ”] oznaczo-
nq literq a, tworzqc w miejscach przecigcia sig tych plaszczyzn dyslokacje kgtowe.
Miejsca te oznaczono na rys. 21 symbolami K‘, K2""K5'

Stosujqc analogiczne do poprzednich rozwazania ofrzymano, ze wektory Burgersa
dyslokacji K K. sq odpowiednio réwne:

T
B =b . =bs =-biy= b =+a [0
KD KR RS T ek N Dl B

—
Wobec tego, ze wszystkie dyslokacje kqtowe majq kierunek g = [110], sq to dys-
lokacje krawedziowe.

Dyslokacje czgsciowe /m.in. zaznaczone symbolem C.' na rys. 21 oraz fot. 19/

sq dyslokacjami Shockley’a o wektorach Burgersa —b.Ci = 130 [112] :

3.3. Dyslokacje

Dyslokacje w materiale pélprzewodnikowym, jakim jest krzem, odgrywajq duzq
role, wplywajqc na jego wlasnoici elekiryczne. Dyslokacje czesciowe i kqfowe
oméwiono w rozdziale 3.2.1 w zwiqzku z bledami ulozenia.

3.3.1. Dyslokacje catkowite w krzemie o or:entocii ['I'I]]

Ponizej podano rézne typy dyslokacji catkowitych, ktére wg Hornstry [54] moga
wystepowaé w monokrysztatach krzemu rosngeych w kierunku anl:
W tabeli wykazano mozliwe, kierunki przebiegu linii dyslokacyjnej dyslokacji catko-~
witej o wektorze Burgersa @ [101]. W zaleznosci od kqta, jaki tworzy kierunek

B IR
i wektor b, mozliwe sq rézne typy dyslokacji: od czysto srubowej 0" do czysto

krawedziowe| 90°.

i
—



Kierunek przebiegu| Rzut tego kierunkd Kgqt pomiedzy kie-| Plaszczyyzna
Lp.| linii dyslokacyjnej | na plaszczyzne(111) runkiem przebiegu | poslizguu
i B
1 101 101 ¢° -
2 10 110 6c° M
3 C11 1l 60° N
4 on 2ii 60° m
5 ne i12 6c° N
6 101 121 90° 100
7 121 121 90° 11
8 121 12 90° 11
9 112 112 i ¥ 311
1c 211 451 73° 3N
1 21 211 73° 3N
12 172 154 73° 3N
13 121 50 54° 110
14 121 145 54° 110
15 10 121 90° 1¢C
16 100 21 45° 100
17 001 112 45° 100
o~

Rys. 21. Model przestrzenny wstegl btedu ulozenia

s

weieruneiek
wzrostuu
warstwuy

3.3.2. Wyznaczanie w-ktoréw Burgersa dysl?kocii w przypaddku

TEM

Z rozwazah przeprowadzonych przez Howiego i Whelana [55] wynika, e rcozwiq-
zania réwnaf rézniczkowych opisujgcych oddzialywanie wiqzki elektronéw_z krrysz-
talem w istotny sposéb zalezq od czynnika fazowego:
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Rys. 22. Dyslokacje w prébce 550R /wektc dyfrakcyijny 9 - 422/

Rys. 23. Dyslokacje i btedy ulozenia w prébce 350R. Zdjecie wykonane w ciem=-
nym polu dla g = 220



Rys. 24. Dyslokacje i plaszczyzny poslizgu dyslokacji. Prébka 550R



Rys. 25. Najczegsciej wystepujace w warstwach mate koherentne wydzielenia

Rys. 26. Obraz mikroskopowy kolonii wydzieler obserwowanych w prébce Al



Rys. 27. Kolonie wydzieleri w probce Al

Rys. 28. Kolonie wydzielen w prébce Bl
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Rys, 29. Pojedyncze kuliste wydzielenie w prébce B3

Rys. 30. Regularne wydzielenie pltytkowe z widocznymi prgzkami moire
w probce A7



Rys. 31. Pasma poslizgéw niesprezystych w probce 4

Rys. 32. Pasma poslizgéw niesprgzystych w probce 540R. Na granicy pasm widaé
pola napre2eh pochodzqcych od dyslokacji generowanych termicznie
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Rys. 34. Mikropeknigcia w prébce 546R



L=2r3-F

gdzie —R.iesf wektorem opisujgcym odksztalcenie plaszczyzn sieciowych krysztatu.
Wspomniany czynnik pojawia si¢ zawsze, gdy zostaje w jakikolwiek sposéb zbu-

rzona doskonalosé struktury krystalicznej. W przypadku dyslokaciji srubowej wektor

przemieszczenia 3 jest réwnolegly do wektora Burgersa dyslokacii:

: 'R’zr& N 4 ('?. - wspéh’:zynnik)

Réwnania opisujqce zjawiska dyfrakeyjne dla X =0 przyjmujq postaé réwnar obowiqzujgeych
w krysztale idealnym, dlatego tez kontrast obrazu dyslokacji dla &€ =0 znika, t.
dyslokacja srubowa jest niewidoczna, gdy §-b=0.

Dla dyslokacji mieszanej, tj. takiej, ktérej wektor Burgersa tworzy pewien kqt
z kierunkiem linii dyslokacyinej, wektor przemieszczenia R nie jest réwnolegly do
wektora Burgersa, dlatego tez kryteria znikania kontrastu sq nieco bardziej skompli=
kowane. Okazuje sig, ze konfrast obrazu tego typu dyslokacji znika, gdy g.b=0
oraz gdy g (B x ;)(0,64 (g ~ kierunek linii dyslokacji}.

Okreslenie kierunku wektora Burgersa w przypadku dyslokacji czesto érubowych
polega na wykonaniu dwéch zdjgé mikroskopowych w dwu réznych refleksach 9
P9, \takich, z ktérych znika kontrast obrazu fragmentu danej dyslokncii.)

Nastepnie z warunkéw ‘g’]~5=0 i —g;_g=0 mozna ofrzymaé kierunek wektora Bur-
-—p

R

gersa A poprzez znalezienis iloczynu wektorowego 'g'.l i 9y
—A' — —
it

Jezeli chcemy wyznaczyé kierunek wektora Burgersa dyslokacji mieszanej bqdz
czysto krawedziowej, wéwczas sytuacja komplikuje si¢, poniewaz w przypadky gdy
3.b=0 mozemy obserwowaé kontrast obrazu tej dyslokacji, jezeli tylko g (bx‘ 0,64,
W tym przypadku nalezy w pierwszym rzedzie wyznaczyé kierunek przeglegu
linii takiej dyslokacji %‘, a nastepnie eliminowaé kolejno wektory b korzystajqc
ze zdjeé mikroskopowych i obu werunkéw g-b=n oraz g-(bx£)= m.

W praktyce napotyka sig¢ juz trudnosci z wyznaczeniem wektoréw Burgersa dyslo-
kacji catkowitych czysto srubowych, poniewaz otrzymanie dwu réznych warunkéw
dyfrakeyjnych, w ktérych znika kontrast obrazu dyslokacji, wymaga na ogét dlugie-
go czasu pracy poswieconego na pochylanie nrébek za pomocq stolika goniometrycz-
nego. Z tego powodu opracowano metode wyznaczania kierunku wektora Burgersa
dyslokacji = z zastosowaniem mapy linii Kikuchi. Metoda ta polega na dobraniu
dla danego typu dyslokacji takiego zespotu warunkéw dyfrakeyjnych, aby znajdowat
sie¢ W nim co najmniej jeden warunek dyfrakcyjny dla kazdej pary dyslokacji, aby
kontrast obrazu obu dyslokacji byt rézny /najlepiej, gdy kontrast obrazu jednej
z dyslokacji znika, drugiej zas nie/.

Postgpowanie takie prowadzi do rozréznienia tych dyslokacji i w konsekwenciji
do wyznaczenia kierunkéw ich wektoréw Burgersa. Jako przyklad podano taki zes-
pét warunkéw dyfrakcyinych /wektoréw g/ dla dyslokacji catkowitych czysto &ubo-=
wych /tab. 6/. Z powyzszej tabeli wynika, ze w celu wyznaczenia wektoréw Bur-
gersa dyslokacji catkowitych nalezy wykonaé szesé zdjeé mikroskopowych w reflek-
sach: 220, 022, 202, 224, 242, 422, najlepiej w ciemnym polu 41]. Zdjecia te
poddane analizie powinny dostarczyé jednoznacznej odpowiedzi co do kierunkéw
wektoréw Burgersa obserwowanych dyslokaciji.

(6]
w

http://rcin.org.pl



54 Tabela
lloczyny g-b dla dyslokacji catkowitych /0 oznacza znikanie obrazu/

i g 220 022 202 224 242 422
;—a [Ol 1] 1 0 =1 dysl. nie znikajq
Yo [101] 4 o 0  dysl. nie znikajq
;_a [110] 0 1 1 dysl. nie znikajq
%—a [017) dysl. nie znikajq 1 4 C
;—a [o1] dysl. nie znikajq 1 0 1
;—c (1q] dysl. nie znikajq 0 1 ]

Analogiczne reguly dla pozostalych typéw dyslokacji podane zostaly w pracy [42].

3.3.3. Wyznaczanie zwrotu i wielkosci wektora Burgersa

Zwrot wektora Burgersa dyslokacji ustala sie przez okreslenie, po ktére| stronie
dyslokacji lezy kontrast jej obrazu. Strona, po ktérej lezy obraz dyslokacji, zale-

-

zy od iloczynu (g-b)s /gdzie s - odstgpstwo od warunku Bragga/.
Znak s okresla sie z obrazu dyfrakcyjnego, jeéli sq na nim linie Kikuchi. Natomiast
strong, po ktérej lezy dyslokacjo, mozna okre¢li¢ wykonujgc w jasnym polu dwa
zdjecia: przy réznych znakach s lub = przy tym samym s, lecz z wykorzystaniem
rézniqcych sie zwrotem wektoréw g.

Na ogét stosuje sie drugq mozliwosé, szczegélnie gdy fragmenty dyslokacji znaj=-
dujq sie we wzglednie grubej folii, poniewaz kontrast obrazu dyslokaciji jest lepszy
dla s> 0.

Dlugosé wektora Burgersa okresla sie zwykle metodq préb i btedéw wykonujqe
kilka zdjeé¢ przy réznych wektorach § oraz przy znanych odstepstwach od prawa
Bragga s. Poréwnuje sig nastepnie charakter obrazu i profile kontrastu z przewidy=
waniami teoretycznymi.

3.3.4. Obserwacje dyslokacji

Dyslokacje obserwowano wylqcznie w materiale z procesu 550R. Wystgpowaly one
najczesciej w poblizu bledéw ulozenia /fot. 23/. O ich duzej !oka'nej gzstosci
wystgpowania moze $wiadczyé fot. 24. Stosujqc metodyke badania dyslokacit (42]
oraz opierajqc si¢ na rozwazaniach geometrycznych [43], w ktérych istotng role
odgrywaiq kierunki rzutéw dyslokacji na plaszczyzne (Hl), ich kierunki w przes-
trzeni oraz kierunki przecieé plaszczyzn poslizgéw dyslokacji z plaszczyznq ()
- wyznaczono wektory Burgersa, kierunki dyslokacji i plaszczyzny poslizgu najbar-
dziej charakterystycznych z obserwowanych dyslokaciji.

Wyniki analizy krystalograficznej przedstawiono ~w tab. 7. Obserwowane dys-
lokacije okazalx.sie]byé przede wszystkim éxslokaciami catkowitymi o wektorach
Burgersa typu b = - a <110>, kierunkach £ ={(M2Ilub g’=(”0>? plaszczyznach
poélizgu typu {111}
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Dyslokacje lezqce w plaszczyznie {'IH} mialy zazwyczaj kierunek(110) i byly
dyslokacjami 60°-wymi.

Dyslokacje lezqce na pozostalych plaszczyznach {111} byly zazwyczaj dysloka-
cjami, ktérych wektory Burgersa tworzyly z ich kierunkami kqt 30°. Na szczegél-
nq uwage zastugujq dyslokacje o numerach 8 i 10 z fot. 24, ktére przypominajq
dyslokacje niedopasowania. Dyslokacje catkowite o tym samym charakterze byly
obserwowane metodami topografii rentgenowskiej [44] i zinterpretowane jako dyslo-
kacje niedopasowania, mimo, ze w pracy [45]sugeruje sig, ze dyslckacje niedopa-
sowania w krzemje o orientacji 111] powinny mie¢ trzy mozliwe kierunki <112) na
plaszczyznie (1]1) , W warstwie przejiciowej.

Wedtug pracy [46] dyslokacje sq generowane podczas wzrostu krzemowych warstw
epitaksjalnych, na skutek naprezer wynikajqcych z istnienia gradientu temperatury
i mechanicznych uszkodzern podioza.

3.4. Wydzielenia

Obecnos¢ wydzielenia w osnowie wigze sie zawsze z lokalng zmiang struktury
krystalicznej oraz z pojawieniem sie lokalnej deformacji sieci, jox réwniez wpro-
wadzeniem powierzchni rozdziatu. Te trzy czynniki wplywajq na zmiany kontrastu
prowadzqgc w rezultacie do powstania skomplikowanych efektéw kontrastowych na
wydzieleniach.

3.4.1. Badanie wydzielei za pomocq TEM 3
Transmisyjna mikroskopia elektronowa jest precyzyjnq technikq pozwalajgcq na

uzyskanie informacji o strukturze wydzieler /jesli sq dostatecznie duze, aby dac

oddzielny obra. dyfrakcyjny/, a takze o wzajemnej relacji sieci krystalicznej wy-
dzielenia i osnowy.

Gdy wydzielenia sq mniejs.” od jednej trzeciej dlugosci ekstynkcyjnej, wtedy na
ogbt nie mozna rozréznié ich ksztaltéw i czesto nie dajq one réwniez oddzielnych
obrazéw dyfrakeyjnych. Informacje, jakie sig o nich uzyskuje, pochodzq z analizy
kontrastu dyfrakcyjnego obrazu mikroskopowego oraz z analizy zmian, jakie wpro-
wadzajq do obrazu dyfrakecyjnego osnowy. Wyréznié tu jeszcze trzeba dwa przypad-
ki: taki, w ktérym gestos¢ wydzieleri jest mala i widaé je jako oddzielne obiekty
i taki, w ktérym jest ona tak duza, ze widoczne sq jedynie efekty zwiqzane z nie-
jednorodnym rozkladem naprezen w osnowie.

Dla matych wydzielei widocznych na obrazie mikroskopowym mozliwe sq dwa ty=
py kontrastu:

- konfrast réznic czynnika strukturalnego, ktéry wystepuje dla malych wydzieler nie
wywolujqeych naprezei w osnowie, ale rézniqcych sie od niej skladem lub stop=-
niem uporzqdkowania; jest on jednorodny w obrgbie wydzielenia i przejawia sig
w postaci przesunigcia konturu ekstynkcyjnego wydzielen wzgledem osnowy;

- kontrast naprezeniowy indywidualnych wydzieleri, ktéry ma postaé czarno-bialych
plamek lub dwu ciemnych plamek rozdzielonych jasnq linig; dla przypadku kohe-=
rentnych sferycznych wydzieleii w osnowie o izotropowych wlasnosciach sprezys-
tych linia braku kontrastu wystepuje dla kierunku prostopadlego do 8
Male wydzielenia koherentne z osnowq powodujq modyfikacje punktéw sieci od-

wrotnej. Modyfikacja ta jest stabo uchwytna dla wydzielen sferycznych lub gdy prze-

strzenna gestosé wydzieler st mata.

Jezeli badane wydzielenia sq sredniej wielkosci /od potowy do pigciu dlugosci
ekstynkcyjnych/, to w ich obrazie mikroskopowym najwazniejszym typem kontrastu
jest kontrast orientacji, poniewaz dyfrakcja elektronéw zachodzi nie tylko w osnowie,
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ale réwniez w wydzieleniu. Przy odpowiednim ustawieniu folii moze si¢ zdarzy¢,
ze warunki odbicia spelnione sq albo tylko dla wydzielenia, albo tylko dla osnowy.
Wystepuje wéwczas silny jednorodny kontrast na wydzieleniu, ktére bedzie jasniej-
sze lub ciemniejsze od otaczajqcego tla. Na ten typ kontrastu naklada sie prze-
waznie kontrast zwiqzany z wprowadzeniem powierzchni rozdzialu. Na obrazie wy-
stepujq wtedy prqzki réwnolegte do Iinii przeciecia plytkowego wydzielenia z po=
wierzchniq folii.

Innym rodzajem prgzkéw wystepujqcych w przypadku wydzieler éredniej wielkos-
ci sq tzw. prqzki moire, bedqce wynikiem wijelokrotnej dyfrakcji. Umozliwiajq one
bardzo dokladne wyznaczenie parametru sieci wydzieleri. Dla wydzielefi o srednich

wymiarach wystqpié moze réwniez kontrast naprezeniowy. Pozwala on na okre§len|e
kierunkéw deformacji sieci osnowy.

3.4.2, |dentyfikacja wydzielen

Najczesciej stosowanq metodq identyfikacji jest poréwnywanie odleglosci siecio-
wych, wyliczonych na podstawie obrazéw dyfrakecyjnych pochodzqcych od wydzie-
leri, z odlegtosciami sieciowymi zestawionymi w kartotece ASTM. Trzeba przy tym
korzystaé z wszelkich wskazéwek na temat, jakich wydzielei mozna sie spodziewaé
w danym materiale.

3.4.3. Obserwacje wydzielen koherentnych

W  kazdym materiale pélprzewodnikowym wydzielenia mogq wprowadzaé lokalne
deformacje sieci oraz w istotny sposéb wplywaé na parametry elekiryczne materiatu,
takie jak rezystywnosé, czas zycia noénikéw itp.

W badanych warstwach od czasu do czasu obserwowano drobne koherentne wydzie-
lenia, z ktérych najczesiciej wystepujqce przedstawia fot. 25. Wystepujq one nie-
mal w kazdym badanym preparacie. Obserwowano je réwniez w materiale podtozo-
wym warstw epitaksjalnych [47].

Ponadto sporadycznie obserwowano pojedyncze wydzielenie i kolonie wydzieler
rézniqce sig miedzy sobq morfologiq i wielkosciq. Najbardziej typowe z wymienio-
nych wydzieler przedstawiajq fot. 26-29.

W przypadku podanych wydzieler selektywna analiza dyfrakcyjna nie wykazala
obecnosci dodatkowych reflekséw, a wiec nie mozna bylo ich zidentyfikowaé. Spo-
wodowane jest to m.in. bardzo malq gestosciq przestrzennq zaobserwowanych wy-
dzielen.

W pracy [48] podano, ze wydzielenia w warstwach epitaksjalnych Si domieszko-
wanych borem mogq byé wydzieleniami SiB, grafitu lub SiC, a takie moze je wy-
wolywaé tlen powodujgc powstawanie w warstvach epitaksjalnych komplekséw typu
SiOz, SiO3, S?O4; mogq to byé takze wydzielenia zanieczyszczer metalu.

W przypadku wydzielenia na fot. 30 przeprowadzono prébe identyfikaciji obiektu,
mierzqc odlegloéci miedzy prgzkami widocznymi wewngtrz wydzielenia [41] . Ana-
liza wykazala, ze stata sieci obserwowanego wydzielenia wynosi:

5,06 0,4 .R

Q.
1l

= 5,71 10,4 R

Q.
|

zatem wydzielenie to moze byé¢ tego samego typu co obserwowane /opisane W roz=
dziale 4.1/ mikroniejednorodnosci; nie mozna réwniez wykluczyé, ze jest to wy-
dzielenie fazy Fe3$i, ktérej stata sieci wynosi 5,6653 /stata sieci Si 5, 428 R/
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Nie zaobserwowano wyraznej zaleznosci pomiedzy morfologiq, wielkosciq i ges=
tosciq wystepowania wydzielefi a parametrami technologicznymi wzrostu warstw epi=-
taksjalnych.

3.5. Pasma poslizgéw niesprezystych i mikropekniecia

Podczas badan zaobserwowano réwniez pasma poslizgéw niesprezystych /fot. 31-33/
oraz mikropekniecia /fot. 34/. Sq to defekty powstale prawdopodobnie podczas pro-
cesu Scieniania prébek, kiedy to po chemicznym usunieciu podloza nastepuje relak-
sacja naprezeri powstalych w warstwach na skutek istnienia niedopasowania siecio=
wego.

Juz sama obecno$é naprezeri /niekoniecznie muszq byé. one niezréwnowazone/
moze powodowaé odksztatcenia trwale przejawiajgce sie na powierzchni krysztatéw
jako pasmo poslizgéw. Odpowiadajqce temu naprezenia sq znacznie nizsze od war-
tosci, jakq przyjmuje sie za wartos¢ granicy sprezystosci krysztalu. Kazde pasmo
poslizgu przedstawia zdecydowany uskok pojedynczy /rys. 35/ lub zlozony z pakie-

tu cienkich warstewek [50].
uskok!
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Rys. 35. Przekréj poprzeczny przez preparat mikroskopowy z widocznymi uskokami

Model powstawania mikropeknieé jest przedstawiony w pracy [51) . Mikropeknie-
cia tworzq sig w zasadzie na powierzchni krysztalu, poniewaz na powierzchni ist=
nieje zawsze wigksze zaburzenie ukladéw atoméw i oslabienie ich wiqzan.

Istotne jest, ze mikropeknigcie i pasma poslizgéw pokrywajq sie w zasadzie z kie-
runkiem prostopadlym do kierunku maksymalnych naprezedn w danym miejscu ciata
traktowanego jako jednorodne. Powyzszy opis nie tlumaczy mechanizmu poslizgu,
ktory jest procesem skomplikowanym i zalezy od wielkosci naprezer koncentracji
domieszek, obecnosci dyslokacji i innych defektéw struktury itp.

Defekty struktury majq zdecydowany wplyw na wielkosé naprgzen zapoczgtkowu-
jacych proces poslizgu. Zaobserwowano pasma poslizgéw pw prébce B4 /fot. 31/,

w prébce A3 /fot. 33/ i w prébce 540R /fot. 32/, zas mikropgkniecia w prébce
546R /ffot. 34/. Z fot. 31-33 wynika, ze kierunki pasm poslizgéw na plaszczyznie
(111} odpowiadajq kierunkom typu (112> <1102, zatem ich plaszezyzny poslizgéw
sq odpowiednio typu Z3111 i {111}, zas maksymalne naprezenia odpowiadajq kierun=
kom <110> i <211 -,

Gdyby przyjqé, ze pasma poslizgéw powstajq na skutek naprezern i obecnosci dys-
lokacji, plaszczyzny poslizgu tych dyslokacji bylyby typu {111} i {311} . Powyzsze
stwierdzenie potwierdza fot. 24, na ktérej widaé plaszczyzny poslizgu dyslokaciji
typu{111} i {311}.

Przedstawione pasma poélizgu na fot. 31 i 33 powstaly w materiale o najwiek-
szych naprezeniach, ktére dla prébki A3 i B4 siegajq 3000 kG/cmZ2. W pozostalych
prébkach naprezenia te byly rzedu: A2 i A7 - bardzo mate, pozostate - od 1000
kG/cm? do 1500 kG/cm? /punkt 5.1.4, czesé /.
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Z fot. 32 wynika, ze dla preparatu z prébki 540R plaszczyznq poglizgu jest pta-
szczyzna typu {311}, za$ naprezenie wywolujqce poslizg ma prawdopodobnie kieru=
nek[011] . Na foiografii tej widaé, ze na brzegach pasm poslizgéw powstajq zréd-
la termicznie aktywowanych dyslokaciji [52] , zatem pasma poslizgu byly Zrédtem
dyslokacji jeszcze przed zakoriczeniem procesu epitaksji. Nie mozna wiec wykluczyé
moilL\;vos’,ci, ze cze$t pasm poslizgu moze sig generowaé podczas trwania procesu
epitaksji.

4. APPENDIX

W warstwach obserwowano réwniez "pecherzyki gazu" /fot. 36/ [52]. Mogq one
powstawaé w czasie wzrostu epitaksjalnego warstw. Pecherzyki gazu byly obserwowa-
ne sporadycznie i nie sq cechq charakterystyczng materiatu.

Dodatkowo wykonano badanie* dwéch prébek P714 i P717 ofrzymanych w tempera=
turze 1000°C przy ulamku molowym odpowiednio 0,7% i 0,21% SiC|4/H2.

W pierwszej prébce zastosowany byt HCl o stezeniu 0,46%,? w drugiej nie byt
stosowany. Warstwy byly nie domieszkowane, a ich grubosci wynosily 3,1 um.
Stwierdzono w warstwie bez HCI istnienie regularnych mikroniejednorodnosci /cz.l,
rozdz. 4.1/, podczas gdy warstwa otrzymywana przy obecnosci HCl wolna byla od
tych defektéw. Zatem regularne mikroniejednorodnosci nie sq wydzieleniami SiB,
a ich powstawanie jest cechq charakterystycznq danego procesu epitaksii.

5. PODSUMOWANIE WYNIKOW

1. Przeprowadzone badania umozliwily udoskonalenie preparatyki, ktéra ma pod-
stawowe znaczenie w badaniu materialéw za pomocq TEM. Wprowadzenie pew-
nej zmiany w konstrukcji uchwytu teflonowego, jak réwniez zastosowanie meto-
dy scieniania dwustopniowego umozliwily skrécenie czasu scieniania preparatéw
srednio z ponad godziny do okoto kilkunastu minut.

2. Opracowano metodyke mikroskopowo-elekironowego badania krzemu z zastosowa-
niem mapy linii Kikuchi. Wymieniona metodyka podaje szybki sposéb kontrolowa-
nego dobierania optymalnych warunkéw dyfrakcyjnych do celéw ilosciowej anali=-
zy obserwowanych defektéw struktury, takich jak btedy utozenia, dyslokacie itp.
Wykonano mape Hnii Kikuchi dla krzemu o orientacji 111] . Zastosowanie me-
todyki badania epitaksjalnych warstw krzemowych pozwolito na zmniejszenie
czasu pracy mikroskopu elekironowego o okoto 50%, natomiast czas potrzebny
na wskaznikowanie elektronograméw zredukowalo do minimum /ok. 5% danego
czasu/.

3. Wykonane badania zostaly tak przeprowadzone, aby uchwycié zaleznosé charak-
teru defektéw oraz ich ilosci od kilku parametréw technologicznych /temperatura
wzrostu, ulamek molowy itp./.

4, Odkryto i czeiciowo zidentyfikowano nowe obiekty = nazwane w tekscie pracy
regularnymi mikroniejednorodnosciami, powstajqce podczas wzrostu warstwy .

5. Potwierdzono model teoretyczny wzrostu krzemowych warstw epitaksjalnych
/czeéé 1/, m.in. temperaturg progowq generowania sie mikroniejednorodnosci.

6. Obserwacje zgodnych btedéw ulozenia w prébkach 550R i A7 oraz dyslokaciji
w warstwach najsilniej domieszkowanych, czyli takich, w ktérych istnieje naj=-
wigksze niedopasowanie sieciowe pomiedzy podiozem i warstwq, sklaniajq do
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przypuszczania, ze zle przygotowanie Pod}oia nie jest jedynq przyczynq powsta=
wania tych defektéw. Nie mozna bowiem wykluczyé mozliwoici, ze defekty mo-
gq byé wywolywane przez dostatecznie silne niedopasowanie sieciowe.

Rys. 36. Pecherzyk gazu w prébce A4
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ZAKONCZENIE

Efektem przedstawionej pracy jest opracowanie kinetyki wzrostu krzemowych
warstw homoepitaksjalnych z fazy gazowej /czes¢ |/ oraz metodyki badania na
transmisy jnym mikroskopie elektronowym defektéw strukturalnych wystgpujqcych w
tych warstwach /czes¢ 11/.

Dzigki skorelowaniu badari prowadzonych w Zakladzie Epitaksji oraz w Zakladzie
Badari Strukturalnych i Przemian Fazowych ONPMP okreslono dopuszczalny zakres
zmian parametréw technologicznych procesu epitaksji, gwarantujqcy dobrq jakosé
strukturalng nanoszonych warstw. Uzyskano to na drodze teoretycznego poréwnania
vdzialu dyfuzyjnego transportu reagentéw w fazie gazowej z udziatem proceséw
powierzchniowych w limitowaniu szybkosci wzrostu warstwy. W wysokich temperatu=-
rach wzrostu procesy powierzchniowe mogq przebiegaé dostatecznie szybko, aby na
powierzchni podloza wystgpowalo male przesycenie krzemem. Powoduje to, ze przy
stosowanlu zdezorientowanych podlozy od plaszczyzn (”l) lub (100) wzrost epitak=
sjalny zachodzi gtéwnie przez bocznq rozbudowe stopni wystepujqcych na powierzch-
ni podloza. Taki mechanizm wzrostu gwarantuje dobrq jakosé strukturalng nanoszo-
nych warstw. Przy obnizaniu temperatury wzrostu maleje droga dyfuzji powierzchnio=
we| zaadsorbowanych atoméw krzemu i zwigksza sie przesycenie nimi powierzchni
podloza. Jednakze, az do pewnej temperatury krytycznej okreélonej w czesci |
p. 4.1, wystepuje przewaga dyfuzyjnego typu kontroli szybkosci wzrostu. W tempe-
raturach nizszych od temperatury krytycznej przesycenie powierzchni krzemem jest
na tyle duze, ze zwigksza siz prawdopodobierstwo powstawania stabilnych zarodkéw
tréjwymiarowych na tarasach pomiedzy stopniami. W zwiqzku z powyzszym, przy
limitowaniu szybkosci wzrostu przez procesy powierzchniowe mozliwe jest powstawa-
nie W nanoszonej warstwie mikroziaren krzemu zdezorientowanych wzgledem osnowy.
Te przewidywania teoretyczne zostaly w pelni potwierdzone wynikami badar struk-
turalnych na transmisyjnym mikroskopie elektronowym /czesé Il p. 3.1/. W kazdym
z preparatéw z warstw nanoszonych w temperaturach nizszych od temperatury kryty-
cznej zaobserwowano mikroniejednorodnosci zinterpretowane jako mikroziarna krze=-
mu. Mikroniejednorodnosci te nie byly obserwowane w warstwach nanoszonych przy
dyfuzyjnym typie kontroli szybkosci wzrostu.

Pozostale zaobserwowane defekty strukturalne, jok dyslokacje czy btedy ulozenia,
wystepowaly w badanych warstwach sporadycznie i nie wykazywaly korelacji z tech~-
nologicznymi parametrami procesu epitaksji. Generacja ich byla prawdopodobnie spo-
wodowana niedoskonatosciq przygotowania powierzchni podlozy epitaksjalnych.

Dodatkowq zaletq przedstawionej pracy jest to, ze opracowany model wzrostu
krzemowych warstw epitaksjalnych powinien byé stuszny dla kazdego Zrédia krzemu,
ktére podlega reakcji chemicznej pierwszego lub pseudo-pierwszego rzedu. Czyli
- poza oméwionym przypadkiem stosowania SiCl, jako Zrédla krzemu - powinna ona
znalezé zastosowanie przy opracowywaniu technologii nanoszenia warstw epitaksjal-
nych z innych zrédet krzemu, jak SiH4, SiHCI3 czy SiH2C|2.

Oczywiste jest, ze réwniez opracowana preparatyka oraz metodyka badah krzemu
na transmisyjnym mikroskopie elekironowym znacznie przyspieszy i utatwi dalsze pra-.
ce prowadzone w tej dziedzinie.
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