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Symetria odkształceń sieci monokryszta-
łów o orientacji <111> otrzymanych me-

todą Czochralskiego 

1. WSTgP 

Regularność rozkładu parametrów materiałowych /m.in. odkształceń 
siect/ często bywa istotnym kryterium oceny jakości monokryształów. 

W niniejszej pracy dokonano próby oceny symetrii odkształceń sieci 
w kryształach GaP i Si wycięganych metodę Czochralskiego w kierunku[111] 

Badania przeprowadzono za ponocę metody elastooptycznej oraz meto-
dy rentgenowskiej topografii dwukrystalicznej. 

2. METODYKA BADAŃ 

2.1. Materiały stosowane do badań 

Próbki GaP, niedomieszkowane i domieszkowane siarkę do poziomu 
10^^/cm^, pochodziły z monokryształów otrzymanych w Zakładzie 
Zwięzków Półprzewodnikowych ITME. 

Próbki Si pochodziły z monokryształów typu "n" o średnicy 3 cali, 
uzyskanych w CNPME. Do badań specjalnie dobierano materiał z końco-
wych części kryształów Si, zawierajęcy zwiększone koncentracje defektów 

Próbki pomiarowe w postaci płytek płasko-równoległych wycinano pro-
stopadle do kierunku wzrostu kryształu. W przypadku GaP badano płytki 
o grubości 1 mm, w przypadku Si - płytki o grubości 2 mm. 

Powierzchnie czołowe płytek polerowano mechaniczno-chemicznie. 
Badania elastooptyczne prowadzono również na odcinkach monokrysz-

tałów GaP o grubości ok. 80 mm. 

2.2. Układy pomiarowe 

Badania elastooptyczne przeprowadzono w układzie polaryskopu linio-
wego, którego konstrukcja 1 opis działania sę podane między Innymi 
w pracach [1,2], Rejestracji obrazów polaryskopowych w przypadku GaP 
dokonywano bezpośrednio w układzie za pomocę kamery fotograficznej. 
Do badań Si stosowano układ z torem telewizyjnym rejestrujęc obrazy 
polaryskopowe za pomocę kamery fotograficznej z ekranu monitora tele-
wizyjnego. 
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Badania rentgenograficzne przeprowadzono za pomocę precyzyjnego 
typu spektrometru rentgenowskiego opracowanego przez R. Bubakovę [3,4], 
Topogramy rentgenowskie wykonywano w układach 511^, -333® i 53l^, -531^ 
przy zastosowaniu promieniowania Cu K^ i monochromatora krzemowego 
o dużej rozdzielczości. Zastosowane układy rentgenoviskie można trakto-
wać jako równoległe również w przypadku GaP. 

2,3. Analiza symetrii odkształceń 

W układzie polaryskopu liniowego odkształcenia sieci kryształu 
o symetrii osiowej daję obraz /tzw. obraz polaryskopowy/ o symetrii 
czterokrotnej. Występuje tutaj bowiem układ dwóch krzyżujących się 
izoklin /charakterystyczny ciemny krzyż na jasnym tle próbki/, tj. 
miejsc geometrycznych punktów, w których kierunki naprężeń głównych 
pokrywają się lub sę prostopadłe do osi przepuszczania analizatora[5]. 
W obrazach polaryskopowych uzyskiwanych w układzie polaryskopu linio-
wego, oprócz izoklin mogę również występować izochromy, tj. linie bę-
dęce miejscem geometrycznym punktów, w których lokalne wielkości od-
kształceń sieci kryształu wywołuję skręcenie płaszczyzny polaryzacji 
więzki o pełnę wielokrotność kęta 180°, tak, że promieniowanie prze-
chodzęce przez te punkty jest wygaszane przez analizator. Izokliny 
w większości przypadków można łatwo odróżnić od izochrom. W tym celu 
przy niezmienionym kierunku osi przepuszczania polaryzatora i anali-
zatora należy obrócić badanę próbkę o pewien kęt względem jej pier-
wotnego położenia. Linie obracajęce się razem z próbkę sę izochromami, 
w przeciwieństwie do izoklin, których położenie zwłaszcza dla próbek 

0 dużej symetrii osiowej pozostaje niezmienne względem osi przepusz-
czania analizatora. 

Stopień symetrii układu izoklin i izochrom umożliwia w metodzie 
elastooptycznej ocenę symetrii rozkładu naprężeń /odkształceń/ w ba-
danej próbce. 

Metoda spektrometru dwukrystalicznego ujawnia jedynie dezorientację 
sieci leżęcę w płaszczyźnie odbicia, natomiast nie wykazuje jednocześ-
nie anizotropii w zakresie ujawniania zmian stałej sieci. Ta właści-
wość metody spektrometrycznej pozwala między innymi na łatwe wyodręb-
nienie obu składowych odkształceń, przez wykonanie serii zdjęć w róż-
nych położeniach /azymutach/ próbki [6]. Tak np. niezmienniczość obra-
zu w różnych położeniach świadczy o osiowym charakterze odkształceń 
1 zmian stałej sieci. 

Pomiędzy obydwiema metodami występuję tak znaczne różnice, że po-
równywanie wyników obu metod w większości przypadków jest dość trudne. 
Obydwie metody należy traktować jako wzajemnie uzupełniajęce się. 
Tak np. metoda elastooptyczna ujawnia bezpośrednio istnienie naprężeń 
/lub różnicy naprężeń głównych/ o określonych wielkościach i kierun-
kach. Oest natomiast w niewielkim stopniu czuła na dezorientację 
i w małym zakresie ujawnia elastyczne wygięcie próbki. Metoda topo-
grafii dwukrystalicznej ujawnia łęczny efekt dezorientacji i zmian 
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stałej sieci, niezależnie od tego, czy sę one powodowane przez do-
mieszkowanie, konfigurację defektów, czy też odkształcenia. 
Spektrometr dwukrystaliczny umożliwia również rozdzielenie poszcze-
gólnych dyslokacji. Z oszacowań teoretycznych i bezpośrednich porów-
nań wynika, że przy ujawnianiu odkształceń metoda spektrometryczna 
Jest nieco czulsza /2-3 razy/ od metody polaryskopowej. 

3. WTNIKI EKSPERYMENTALNE 

W polaryskopowych obrazach badanych kryształów lub płytek półprze-
wodników w wielu przypadkach obserwowano charakterystyczny układ 
krzyżujących się izoklin, świadczęcy o symetrii osiowej odkształceń 
/rys. 1/. 

jednakże w niektórych przypadkach kryształów lub płytek GaP i Si 
obserwowano pewne figury geometryczne o symetrii zbliżonej do symetrii 
3-krotneJ. Na rys. 2 pokazano przykładowo polaryskopowe obrazy krysz-
tału GaP o orientacji [lll], uzyskane podczas obrotu kryształu wokół 
osi w układzie polaryskopu. 

Łatwo zauważyć, że w obrazach pokazanych na rys. 2 można wyróżnić 
obszar centralny z charakterystycznymi trzema sektorami, który w cza-
sie obrotu porusza się wraz z kryształem. Zbliżona sytuacja zachodzi 
w zewnętrznym obszarze kryształu, którego obraz ma kształt nieregular-
nych pierścieni, przypominaJęcych rozety o symetrii 3-krotneJ. Podobny 
układ odkształceń występował również w innych kryształach i był Jesz-
cze łatwiej ujawniany za pomocę metody topografii dwukrystallcznej 
/rys. 3/. Na rys. 4 pokazano przykładowo obrazy płytki GaP, w której 
trójsektorowa struktura odkształceń wewnętrz kryształu Jest łatwo 
wykrywalna za pomocę obydwu metod. 

Regularność trójsektorowych struktur pokazanych na rys. 2t4 suge-
ruje, iż w tym przypadku symetria odkształceń Jest zwięzana z układem 
frontu wzrostu kryształu względem płaszczyzn sieciowych. 

Na rys. 5a i 6 pokazano polaryskopowe obrazy płytek GaP, wyciętych 
odpowiednio z poczętku /od strony zarodzl/ i z końca kryształu, które-
go obrazy aą pokazane na rys. 2. Regularność symet/-il odkształceń 
w płytce GaP pochodzęcej z poczętku kryształu Jest nieco większa niż 
w płytce wyciętej z końca kryształu. Ponadto w obrazie płytki GaP po-
chodzęcej z końca kryształu oprócz elementów o symetrii 4-krotneJ, 
wskazujęcych na osiowo-symetryczny stan odkształceń /krzyżujęce się 
izokliny/, można wyróżnić pewne figury o symetrii 3-krotneJ /zewnęt-
rzny pierścień Izochromy o kształcie rozety/. 

Na rys. 5b pokazano topogram rentgenowski płytki GaP wyciętej z po-
czętku kryształu, której obraz polaryskopowy Jest przedstawiony na 
rys. 5a. Na rysunku tym sę widoczne pierścienie segregacyjne układaję-
ce się koncentrycznie wokół osi kryształu. Obecność tych pierścieni 
wskazuje na periodyczność zmian stałej sieci, zwięzanę najprawdopo-
d o b n l ^ ze zmianę poziomu domieszkowania kryształu lub Jego składu 
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chemicznego. Na rysunku tym sę widoczne również pasma poślizgu <dy/syslo-
kacjl, które przecinając się tworzą figury geometryczne o symet rli-lil 
3-krotneJ /np. trójkęt równoboczny widoczny zarówno na topogramle e 
rentgenowskim Jak również w obrazie polaryskopowym /rys. 5a/. 

Obrazy rentgenowskie próbek o przewadze symetrii osiowej odksz:tztał-
ceń, dających charakterystyczny krzyż Izoklln w metodzie elastoioptptycz-
nej, mogę mleć różny charakter. Można tu wyróżnić dwa przypadki: 
- obraz Jest zawężony w wyniku silnego wygięcia próbki, 
- w obrazie Jest widoczny układ wielu pasm poślizgu dyslokacji, p>ooowo-

dujęcy między innymi wychodzenie z refleksów fragmentów płytki p( po-
łożonych pomiędzy pasmami. Wspomniane pasma sę skupione z regiuŁyŁy 
w pobliżu brzegowej części kryształu. Zagęszczenie tych pasm pa)wowo-
duje, że wypadkowa symetria w obrazie Jest zbliżona do symetrii. 1 
osiowej. 
Dowodem osiowego charakteru symetrii odkształceń w topografii 

dwukrystallcznej Jest również /Jak w metodzie elastooptycznej/ ni.e-le-
zmienniczość charakteru obrazu przy obrotach próbki. 

Na rys. 7a pokazano przykładowo polaryskopowy obraz płytki GaP',', 
wskazujęcy na osiowo-symetryczny charakter odkształceń. Topograim 
rentgenowski tej płytki, przedstawiony na rys. 7b, wskazuje na zmanacz-
ne wygięcie płytki /obraz zawężony/ z wyjątkiem części centralnej.]. 

Podobna sytuacja Jest widoczna na obrazach płytki Si, pokazanycf/ch 
na rys. 8. W obrazach tych sę widoczne ponadto liczne pasma pośllzązgu 
dyslokacji, które przecinając się tworzą figury o kształcie zbllżo-:o-
nym do sześclokąta foremnego, tj. figury geometrycznej o symetrii i 
3-krotneJ. 

Na rys. 9a pokazano polaryskopowy obraz płytki GaP, w którym 
/zwłaszcza w pobliżu krawędzi płytki/ są widoczne liczne pasma poś-iś-
lizgu dyslokacji. Z topogramu rentgenowskiego tej płytki, przedstaKawio-
nego na rys. 9b wynika, że w płytce występuje duża gęstość pasm poioś-
llzgu dyslokacji o symetrii zbliżonej do symetrii 3-krotnej, przy ' 
czym wypadkowa symetria odkształceń Jest zbliżona do symetrii osio-.o-
wej, co również potwierdza obraz polaryskopowy. 

4. PODSUMOWANIE 

Wyniki badań autorów zamieszczone w niniejszej pracy wykazują, i iż 
rozkład odkształceń w monokryształach o orientacji [lll] , uzyskiwa-a-
nych metodą Czochralskiego, jest w znacznym stopniu kształtowany 
anizotropią materiału oraz osiowym rozkładem gradientów temperaturyry. 
Istotną rolę odgrywa tu jednak przypadkowość przy tworzeniu się różóż-
nyQh defektów, a zwłaszcza dyslokacji. 

warunki termodynamiczne procesu krystalizacji w metodzie Czochraral-
•kiego z założenia powinny sprzyjać uzyskiwaniu osiowej symetrii roroz-
kładu danego parametru materiałowego w płaszczyźnie prostopadłej dodo 
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b- Gap 
Rys. 1. polaryskopovie obrazy płytek półprzewodników, wyciętych prostopadle do osi 

wyciągania kryształu [lll] 

Polsryskopowe obrazy kryształu 
GaP o orientacji [illj , uzyska-
ne podczas obrotu kryształu 
wokół osi o k«t (względem cen-
tralnego położenia) zaznaczony 
na rysunku. Długość kryształu 
58 mm, średnica kryształu 34 mm 
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Rys. 3. Przykładowy topogram rentgenowski płytki Gap ul 
strukturę odkształceń wennętrz kryształ 

awniajęcy trójsektorowę 

Rys. 4. a) Polaryskopowy obraz płytki GaP z widoczną charakterystyczny struktu-
rę trójsektoromę w obrazie centralnym 
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Rys. 4. b) Topogram rentgenowski płytki GaP 

Rys. 5. a) Polaryskopowy obraz płytki Gap wyciętej z początku kryształu, które-
go obrazy pokazano na rys. 2 
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Rys. 5. b) Topogram rentgenowski płytki GaP 

Rys. 6. Polaryskopowy obraz płytki GaP wyciętej z końca kryształu, którego 
obrazy pokazano na rys. 2 
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Rys. T. a,) PolaryekopoHy obraz płytki GaP MskazuJ«cy na oslowo-symetryczny cha-
rakter odkształceń 

Rys. 7. b) Topogram rentgenowski płytki GaP 
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Rys. 8. a) Polaryskopowy obraz płytki Si 
nskazujęcy na oslono-symetrycz 
ny charakter odkształceń oraz 
dużę gęstość pasm poślizgu 
dyslokacji 

Rys. 9. a) polaryskopowy obraz płytki 
GaP z dużę gęstościę pasm 
poślizgu dyslokacji 

Rys. 9. b; Topogram rentgenowski płyt-
ki GaP 

Rys. 8. b) Topogram rentgenowski płyt-
ki Si 
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osli wycięgania kryształu. W znacznej części zbadanych próbek GaP i Si 
stwwierdzono istnienie odkształceń o symetrii osiowej. 

Jednakże w wielu przypadkach figury geometryczno występujęce w ob-
razzach polaryskopowych lub topogramach rentgenowskich charakteryzowa-
ły • się symetrię zbliżonę do 3-krotnej. Stwierdzono również przypadki 
o ssymetrii "mieszanej" z przeirjagę jednego z typów symetrii, gdzie 
w oobrazach występowały figury o symetrii 3-krotnej oraz figury charak-
terrystyczne dla symetrii osiov/ej. Zdaniem autorów na zjawisko to 
w Fprzeważajęcym stopniu wpływa kierunek wycięgania kryształu. Oś [lll] , 
będdęca O G i ę anizotropovMę w kryształach układu regularnego, do którego 
nalleżę GaP i Si, wymusza w określonych przypadkach powstawanie ani-
zofttropii frontu krystalizacji - a co za tym idzie anizotropii rozkła-
du i odkształceń, pomimo tego, że yjarunki termiczne powinny sprzyjać 
oGiiaganiu osiowej symetrii rozkładu parametrów materiałowych. 

Wyniki przedstaviione w niniejszej pracy wykazuję, że zastosowanie 
prrzez autorów jednocześnie obydwu metod do badania materiałów półprze-
woodnikowych okazało się celowe, gdyż metody te wzajemnie się uzupeł-
niaaję i umożliwiaję dokonanie bardziej jednoznacznej interpretacji 
obaserwowanych zjawisk. Metoda elastooptyczna umożliwia w szczególnoś-
ci . bezpośrednie ujawnienie odkształceń elastycznych, natomiast metoda 
renntgenowska - ujawnienie wygięć i dezorientacji, a także łatwiejsze 
roazpoznanie defektów. W niniejszej pracy przedstawiono przykłady, gdy 
to 1 samo zjawisko /np. występowanie trójsektorowej struktury odkształ-
ceńń w GoP/ jest łatwo stwierdzalne obydwiema metodami. Jednakże auto-
rzyy dysponuję materiałem doświadczalnym, z którego wynika, iż niejed-
nohkrotnie dane zjawisko lub efekt może być łatwo stwierdzone lub 
zir.nterpretowane Jedynie przy użyciu Jednej ze stosowanych metod. 
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