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Symetria odksztatcen sieci monokryszta-
6w o orientacji (111> otrzymanych me-
todg Czochralskiego

1. WSTEP

Regularnosé rozkiadu parametréw materiatowych /m.in. odksztalcen
csieci/ czesto bywa istotnym kryterium oceny jakosci monokrysztalodw.

W niniejszej pracy dokonano préby oceny symetrii odkszteicert sieci
w krysztatach GaP i Si wyciaganych metoda Czochralskiego w kierunku[111]

Badania przeprowadzono za pomocg metody elastooptycznej oraz meto-
Hy rentgenowskiej topografii dwukrystalicznej.

2. METODYKA BADAR

2.1, Materialy stosowane do badan

Prébki GaP, niedomieszkowane i domieszkowane siarka do poziomu
1017/cm3, pochodzity z monokrysztaiéw otrzymanych w Zakladzie
Zwigzkéw Péiprzewodnikowych ITME.

Prébki Si pochodzily z monokrysztaiéw typu "n" o érednicy 3 cali,
uzyskanych w CNPME. Do badann specjalnie dobieranc material z kofico-
wych czesci krysztatéw Si, zawierajacy zwigkszone koncentracje defektoéw

Prébki pomiarowe w postaci piytek ptasko-réwnolegiych wycinano pro=-
stopadle do kierunku wzrostu krysztaiu. W przypadku GaP badanc piytki
o grubosci 1 mm, w przypadku Si - piytki o grubogci 2 mm.

Powierzchnie czolowe piytek polerowano mechaniczno-chemicznie.

Badania elastooptyczne prowadzono réwniez na odcinkach monokrysz-
tatéw GaP o grubosci ok. 80 mm.

2.2, Ukiady pomiarowe

Badania elastooptyczne przeprowadzono w ukladzie polaryskopu linio-
wego, ktérego konstrukcja i opis dzialania sg podane miedzy innymi
w pracach [1,2]. Rejestracji obrazéw polaryskopowych w przypadku GaP
dokonywano bezposrednio w ukiadzie za pomoca kamery fotograficznej.
Do badarn Si stosowano ukiad z torem telewizyjnym rejestrujac obrazy
polaryskopowe za pomoca kamery fotograficznej z ekranu monitora tele-

wizyjnego.
19

http://rcin.org.pl



Badania rentgenograficzne przeprowadzono za pomoca precyzyjnego
typu spektrometru rentgenowskiego opracowanego przez R. Bubakove [3,4].
Topogramy rentgenowskie wykonywano w uktadach 511V, -333°% 1 531V, 531V
przy zastosowaniu promieniowania Cu Ky 1 monochromatora krzemowego
o duzej rozdzielczogci. Zastosowane uktady rentgenowskie mozna trakto-
wa¢ jako réwnolegie réwniez w przypadku GaP.

2.3. Analiza symetrii odksztalcen

W ukladzie polaryskopu liniowego odksztaicenia sieci krysztalu
o symetrii osiowej daja obraz /tzw. obraz polaryskopowy/ o symetrii
czterokrotnej. Wystepuje tutaj bowiem ukiad dwéch krzyzujecych sie
izoklin /charakterystyczny ciemny krzyz na jasnym tle prébki/, tj.
miejsc geometrycznych punktéw, w ktérych kierunkt naprezen giéwnych
pokrywaja sig lub sg prostopadie do osi przepuszczania analizatora[5].
W obrazach polaryskopowych uzyskiwanych w ukladzie polaryskopu linio-
wego, oprécz izoklin moge réwniez wystepowac izochromy, tj. linie be-
dgce miejscem geometrycznym punktéw, w ktérych lokalne wielkosci od-
ksztaicenn sieci krysztalu wywoluja skrecenie ptaszczyzny polaryzacji
wigzki o peing wielokrotnos¢ kata 180°, tak, Zze promieniowanie prze=~
chodzgce przez te punkty jest wygaszane przez analizator. Izokliny
w wiekszodci przypadkéw mozna tatwo odréznié od izochrom. W tym celu
przy niezmienionym kierunku osi przepuszczania polaryzatora i anali-
zatora nalezy obrécic badang prébke o pewden kgt wzgledem jej pier-
wotnego potozenia. Linie obracajace sig razem z prébke sa izochromami,
w przeciwienstwie do izoklin, ktérych polozenie zwtaszcza dla prébek
o duzej symetrii osiowej pozostaje niezmienne wzgledem osi przepusz-
czania analizatora.

Stopieri symetrii ukadu izoklin i izochrom umozliwia w metodzie
elastooptycznej ocene symetrii rozkladu naprezer /odksztaiceri/ w ba=-
danej prébce.

Metoda spektrometru dwukrystalicznego ujawnia jedynie dezorientacje
sieci lezgce w piaszczyznie odbicia, natomiast nie wykazuje jednoczes~-
nie anizotropii w zakresie ujawniania zmian stalej sieci. Ta wlasdci-
wod¢ metody spektrometrycznej pozwala miedzy innymi na Xatwe wyodreb-
nienie obu skiadowych odksztalceri, przez wykonanie serii zdjec w réz-
nych polozeniach /azymutach/ prébki [6]. Tak np. niezmienniczoéé obra-
zu W réznych polozeniach éwiadczy o osiowym charakterze odksztakicen
i zmian staiej sieci.

Pomigdzy obydwiema metodami wystepuj@ tak znaczne réznice, Ze po~-
réwnywanie wynikéw obu metod w wigkszosci przypadkéw jest dosé trudne.
Obydwie metody nalezy traktowaé jako wzaJemq}é uzupeiniajece sieg.

Tak np. metoda elastooptyczna ujawnia bezpoéf;dnio istnienie naprezen
/lub réznicy naprezern giéwnych/ o okreslonych wielkodéciach i kierun-
kach. Jest natomiast w niewielkim stopniu czula na dezorientacje

i w matym zakresie ujawnia elastyczne wygiecie prébki. Metoda topo-
grafii dwukrystalicznej ujawnia *gczny efekt dezorientacji i zmian
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statej sieci, niezaleznie od tego, czy sg one powodowane przez do-
mieszkowanie, konfiguracje defektéw, czy tez odksztaicenia.
spektrometr dwukrystaliczny umozliwia réwniez rozdzielenie poszcze=-
gélnych dyslokacji. Z oszacowan teoretycznych i bezpoérednich poréw-
nan wynika, 2e przy ujewnianiu odksztalceri metoda spektrometryczna
jest nieco czulsza /2-3 razy/ od metody polaryskopowej.

3. WYNIKI EKSPERYMENTALNE

W polaryskopowych obrazach badanych krysztaiéw lub piytek péiprze-
wodnikéw w wielu przypadkach obserwowano charakterystyczny ukiad
krzyzujecych sie izoklin, éwiadczecy o symetrii osiowej odksztaicen
WS, 1/

Jednakze w niektérych przypadkach krysztaiéw lub plytek GaP i Si
obserwowano pewne figury geometryczne o symetrii zbliZonej do symetrii
3-krotnej. Na rys. 2 pokazano przykiadowo polaryskcpowe obrazy krysz=-
tatu GaP o orientacji [111], uzyskane podczas obrotu krysztatu wokél
osi w uktadzie polaryskopu.

tatwo zauwazyc, z2e w obrazach pokazanych na rys. 2 mozna wyréznié
obszar centralny z charakterystycznymi trzema sektorami, ktéky w cza-
sie obrotu porusza sie wraz z krysztalem. Zblizona sytuacja zachodzi
w zewnetrznym obszarze krysztaiu, ktérego obraz ma ksztait nieregular-
nych piers$cieni, przypominajacych rozety o symetrii 3-krotnej. Podobny
uktad odksztaicenn wystgpowai réwniez w innych krysztatach i byt jesz-
cze latwiej ujawniany za pomoca metody topografii dwukrystalicznej
/rys. 3/. Na rys. 4 pokaszano przykiadowo obrazy piytki GaP, w ktérej
tréjsektorowa struktura odksztaicen wewngtrz krysztaiu jest latwo
wykrywalna za pomocg@ obydwu metod.

Regularnoéé tréjsektorowych struktur pokazanych na rys. 244 suge=-
ruje, iz w tym przypadku symetria odksztaicern jest zwigzana z ukiadem
frontu wzrostu krysztaiu wzgledem plaszczyzn sieciowych.

Na rys. 5a i 6 pokazano polaryskopowe obrazy piytek GaP, wycigtych
odpowiednio z poczatku /od strony zarodzi/ i z konca krysztatu, ktére-
go obrazy sg pokazane na rys. 2. Regularnosé¢ symetrii odksztaicen
w piytce GaP pochodzgcej z poczetku krysztalu jest nieco wigksza niz
w piytce wycietej z konca krysztalu. Ponadto w obrazie piytki GaP po-
chodzacej z korica krysztatu oprécz elementdw o symetrii 4-krotnej,
wskazujacych na osiowo-symetryczny stan odksztalcen /krzyzujace sie
izokliny/, mozna wyréznicé pewne figury o symetrii 3-krotnej /zewngt=-
rzny pierscien izochromy o ksztaicie rozetyy.

Na rys. 5b pokazano topogram rentgenowski pizytki GaP wycietej z po=-
czatku krysztatu, ktérej obraz polaryskopowy jest przedstawiony na
rys. 5a. Na rysunku tym sg widoczne pierscienie segregacyjne uktadaja-
ce sie koncehtrycznie woké: osi krysztalu. Obecnosc tych pierscieni
wskazuje na periodycznodé zmian staiej sieci, zwigzang najprawdopo-
dobniej ze 2Zmiang poziomu domieszkowania kryszteiu lub jego skiadu
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chemicznego. Na rysunku tym sg widoczne réwniez pasma poslizgu dysyslo-

kacji, ktére przecinajgc sie tworze figury geometryczne o symetriliii

3-krotnej /np. tréjket réwnoboczny widoczny zaréwno na topogramie e

rentgenowskim jak réwniez w obrazie polaryskopowym /rys. 5a/.

Obrazy rentgenowskie prébek o przewadze symetrii osiowej odksztztail-
ceri, dajecych charakterystyczny krzyz izoklin w metodzie elastooptptycz-
nej, mogg mie¢ rézny charakter. Mozna tu wyréznié dwa przypadki :

- obraz jest zawezony w wyniku silnego wygiecia prébki,

- w obrazie jest widoczny uktad wielu pasm posglizgu dyslokacji, povowo-
dujecy miedzy innymi wychodzenie z reflekséw fragmentéw piytki pcpo-
tozonych pomigdzy pasmami. Wspomniane pasma sa skupione z reguktyty
w poblizu brzegowej czeéci krysztalu. Zageszczenie tych pasm powowo-
duje, ze wypadkowa symetria w obrazie jest zblizona do symetrii. i
osiowej.

Dowodem osiowego charakteru symetrii odksztalcen w topografii
dwukrystalicznej jest réwniez /jak w metodzie elastooptycznej/ miedie=-
zmienniczoé¢ charakteru obrazu przy obrotach prébki.

Na rys. 7a pokazano przykiadowo polaryskopowy obraz piytki GaP,?,
wskazujgcy na osiowo-symetryczny charakter odksztalceri. Topogram
rentgenowski tej piytki, przedstawiony na rys. 7b, wskazuje na zmanacz~-
ne wygiecie plytki /obraz zawezony/ z wyjetkiem czeéci centralnej.j.

Podobna sytuacja jest widoczna na obrazach piytki Si, pokazanyckch
na rys. 8. W obrazach tych sa widoczne ponadto liczne pasma podlizdzgu
dyslokacji, ktére przecinajec sie tworza figury o ksztalcie zbliZzo-<o-
nym do szesciokata foremnego, tj. figury geometrycznej o symetrii
3-krotnej.

Ne rys. 9a pokazano polaryskopowy obraz piytki GaP, w ktérym
/zwlaszcza w poblizu krawedzi piytki/ sg@ widoczne liczne pasma posg-s$-
lizgu dyslokacji. Z topogramu rentgenowskiego tej piytki, przedstavawio=-
nego na rys. 9b wynika, 2e w piytce wystepuje duza gesto$é pasm pogos~
lizgu dyslokacji o symetrii zblizonej do symetrii 3~krotnej, przy -
czym wypadkowa symetria odksztaicen jest zblizonea do symetrii osio-o-
wej, co réwniez potwierdza obraz polaryskopowy.

4., PODSUMOWANIE

Wyniki badan autoréw zamieszczone w niniejszej pracy wykazuja, i iz
rozktad odksztatcen w monokrysztatach o orientacji [111] , uzyskiwa-a-
nych metoda Czochralskiego, jest w znacznym stopniu ksztattowany
anizotropi@ materialu oraz osiowym rozkiadem gradientéw temperaturyry.
Istotna role odgrywa tu jednak przypadkowoéc przy tworzeniu sieg rézéz-
nych defektéw, a zwtaszcza dyslokacji.

‘Warunki termodynamiczne procesu krystalizacji w metodzie Czochraral-
skiego z zalozenia powinny sprzyjac¢ uzyskiwaniu osiowej symetrii roroz-
ktadu danego parametru materialowego w piaszczyznie prostopadiej dodo
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a) Si

Rys. 1. Polaryskopowe obrazy
wyciagania krysztalu

b* Gap

piytek péiprzewodnikéw, wycietych prostopadle do osi

[£11])

c)

Rys. 2. Polaryskopowe obrazy krysztalu

+20°

GaP o orientacji [111], uzyska-
ne podczas obrotu krysztatu
wokél osi o kat (wzgledem cen-
tralnego potozenia) zaznaczony
na rysunku. Dilugoéé krysztalu
58 mm, $rednica krysztaiu 34 mm



Rys. 3. Przykladowy topogram rentgenowski piytki GaP ujawniajecy tréjsektorowe
strukture odksztaicen wewngtrz krysztaiu

Rys. 4. a) Polaryskopowy obraz piytki GaP z widoczng charakterystyczna struktu-
ra tréjsektorowg w obrazie centralnym



Rys. 4. b) Topogram rentgenowski ptytki GaP

Rys. 5. a) Polaryskopowy obraz piytki GaP wycietej z poczetku krysztatu, ktére-
go obrazy pokazano na rys. 2



Rys. 5. b) Topogram rentgenowski piytki GaP

Rys. 6. Polaryskopowy obraz piytki GaP wycietej z kohca krysztaiu, ktérego
obrazy pokazano na rys.



Rys. 7. a) Polaryskopowy obraz plytki GaP wskazujgcy na osiowo-symetryczny cha-
rakter odksztalcen 3

Rys. 7. b) Topogram rentgenowski pitytki GaP



Rys. 9. a) Polaryskopowy obraz piytki
GaP z duzg gestoscia pasm
poélizgu dyslokacji

Rys. 8. a) Polaryskopowy obraz piytki Si
viskazujacy na osiowo-symetrycz
ny charakter odksztakcer oraz
duzg gestoéc pasm poslizgu
dyslokacji

Rys. 9. b) Topogram rentgenowski piyt-
ki GaP

Rys. 8. b) Topogram rentgenowski piyt-
ki si



osii wyciggania krysztaiu. W znacznej czedéci zbadanych prébek GaP i Si
stwwierdzono istnienie odksztaicen o symetrii osiowej.

Jednakze w wielu przypadkach figury geometryczne wystepujece w ob-
razzach polaryskopowych lub topogramach rentgenowskich charakteryzowa=-
ty ' sig symetrig zblizong do 3-krotnej. Stwierdzono réwniez przypadki
o ssymetrii “mieszanej" z przewagg jednego z typdéw symetrii, gdzie
w oobrazach wystepowaty figury o symetrii 3-krotnej oraz figury charak-
terrystyczne dla symetrii osiowej. Zdaniem autoréw na zjawisko to
v pprzewszzjacym stopniu wpiywa kierunek wycigganis krysztatu. 0$ [111],
beddgca osig anizotropowg w krysztalach ukiadu regularnego, do ktérego
nallezz GaP i Si, wymusza w okreslonych przypadkach powstawanie ani-
zobtropii frontu krystalizacji -~ a co za tym idzie anizotropii rozkla-
du odksztalcen, pomimo tego, 2e warunki termiczne powinny sprzyjac
osiizgganiu osiowej symetrii rozkiadu parametréw materiatowych.

Wyniki przedstawione w niniejszej pracy wykazujg, 2e zastosowanie
przzez autordw jednoczednie obydwu metod do badania materialéw péiprze-
woodnikowych okazaio si¢ celowe, gdyz metody te wzajemnie sie uzupei-
niaajs i umozliwiaje dokonanie bardziej jednoznacznej interpretacji
obaserwowanych zjeswisk. Metoda elastooptyczna umozliwia w szczegélnog-
ci. bezposrednie ujawnienie odksztaicen elastycznych, natomiast metoda
renntgenowska -~ ujawnienie wygieé¢ i dezorientacji, a takze latwiejsze
roazpoznanie defektdéw. W niniejszej pracy przedstawiono przyklady, gdy
to) samo zjawisﬁo /np. viystepowanie trdjsektorowej struktury odksztal-
cenn w GaP/ jest tatwo stwierdzalne obydwiema metodami. Jednakze auto-
rzyy dysponujs materialem doéwiadczalnym, z ktérego wynika, iz niejed-
nobkrotnie dane zjawisko lub efekt moze byé¢ latwo stwierdzone lub
zinnterpretowane jedynie przy uzyciu jednej ze stosowanych metod.
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