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Rozwój przemysłu elektronicznego stwarza potrzbę opracowania przez technologów 
nowych metod wytwarzania krzemu monokrystal icznego. Szczególnie dużego znacze -
nia nabiera opanowanie technologi i wytwarzania monokrystal icznych taśm krzemowych 
na skalę techn iczną. Obserwowane tendencje coraz szerszego wykorzystywania krzemu 
jako podstawowego materiału stosowanego w budowie bater i i słonecznych [ 1 ¿,[2] 
wpłynęły na przyspieszenie rozwoju badań nad metodą EFG [ 3 j , k tórej opis wraz 
z przeglądem l i teratury przedstawiono w części I n in ie jsze j pracy [ 4 ] , Stopień opano-
wania te j techn ik i k rys ta l i zac j i w stosunku do krzemu można ocenić na podstawie 
ki-lku opubl ikowanych ostatnio prac [ 5 j - [ 3 ] . 

Prowadzone obecnie badania, zarówno teoretyczne, jak i doświadczalne, są skupione 
na k i l ku podstawowych zagadnieniach, a mianowicie: 

-poszuk iwan iu i doborze materiałów na matryce, 
-ok reś len iu warunków zwi lża lnośc i i kształtu menisku, 
-op racowan iu najkorzystniejszego kształ tu matrycy, 
-ok reś len iu wymagań dotyczących warunków c iep lnych i geometr i i układu grzewczego, 
- z b a d a n i u wpływu struktury materiału na własności wykonywanych z niego ogniw 

s łonecznych. 
Zagadnieniom przetwarzania energ i i słonecznej w energię e lekt ryczną są poświęcone 

prace [ 9 ] , [ l O ] , Propozycje Wo l f a , dotyczące budowy ogniw słonecznych z wykorzys-
taniem taśm lub p ły t krzemowych wytwarzanych za pomocą opracowanej przez niego 
metody, wyda ją się być interesujące ze względu na możliwość opanowania stosunkowo 
tan ie j i masowej produkc j i tych przyrządów, 

W n in ie jsze j pracy są przedstawione rezultaty wspólnych badań prowadzonych w WAT 
i ONPMP nad krys ta l izac ją taśm krzemowych metodą EFG. Dotychczasowy ich przebieg 
do tyczy ł następujących zagadnień: 

- b u d o w y i sprawdzenia układu grzewczego zapewniającego utrzymanie specy f i cz -
nych warunków termicznych wzrostu, 

- d o b o r u mater ia łów, określenia kształ tu i sprawdzenia matryc dla taśm o szerokości 
do 20 mm i grubości 1 mm, > 

• Obecnie pracownik ONPMP 
• Praca jest oparta na badaniach, które przeprowadzono częściowo w Wc i skowe j Akademi i Technicznej 
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- ok reś l en ia g ran icznych wartości parametrów procesu k rys ta l i zac j i : temperatury 
fazy c i e k ł e j , wysokości menisku, p rzep ływu argonu i szybkości wyc iągan ia za rodz i , 

- u s t a l e n i a wp ływu warunków wzrostu na przebieg procesu k r y s t a l i z a c j i , s t ruk turę , 
pewne własności e lek t ryczne i dokładność wymiarową taśm. 

1 . Część doświadczalna 

Podstawowy problem po jawia jący się w podejmowanych badaniach nad monokrys ta l i -
z a c j ą taśm krzemowych jest związany z nap ięc iem powierzchn iowym c iek łego k rzemu. 
Czynn ik ten , w rozważanych temperaturach fazy c i e k ł e j , w zdecydowany sposób 
ut rudnia kszta ł towanie frontu k rys ta l i zac j i odpowiednio do p rzy ję tych wymiarów taśmy. 
Stopień trudności tego problemu zwiększa się ze wzg lędu na konieczność utrzymania 
ksz ta ł tu i po łożenia f rontu k r ys ta l i zac j i w bardzo wąskich g ran icach , co może być z a -
pewnione przez wysoką stabilność warunków te rm icznych , zachowywaną w czasie t rwania 
ca łego procesu monok rys ta l i zyc j i . Tak ostre reżimy technolog iczne są źródłem l i cznych 
n iepowodzeń po jaw ia jących się w początkowych fazach badań i częstego braku p o w t a -
rzalności / /arunków w ko le jnych procesach wzrostu taśm. 

Do badań nad k rys ta l i zgc ją taśm krzemowych metodą EFG wykorzystano odpowiednio 
zaadaptowane urządzenie CzochraIskiego z grzaniem indukcy jnym, umoż l iw ia jące 
przesuw zarodz i z szybkością do 13 mm/min /schemat rozmieszczenia ekranów oraz 
po łożen ie t y g l a , matrycy i dysz aigonu jest przedstawiony na rys. 1 / . Istotną ro lę 
w utrzymaniu rozkładu temperatur w k ie runku promieniowym i osiowym odgrywają 
kwarcowe ekrany pionowe [ 4 ] i g ra f i towy ekran poziomy [ 3 ] . Położenie dysz w l o t o -
wych argonu [10^13 ] zapewnia dostateczne p łukan ie uk ładu i umoż l iw ia zmianę w a -
runków termicznych w obszarze f rontu k r ys ta l i zac j i i wzd łuż rosnącego kryszta łu w c z a -
sie t rwania procesu jego wzrostu. 

Sprawdzono k i l ka gatunków gra f i tu mogącego mieć zastosowanie w budowie mat ryc . 
S tw ierdzono, że bardzo trudne warunk i pracy tego elementu wyt rzymuje g ra f i t d robno -
ziarnisty o symbolu PT, posiadający gęstość powyże j 1 , 8 g/cm"^. Nieuszkodzona mecha-
n i c z n i e matryca / w szczególności jeśl i n ie posiada wyszczerb ień powie rzchn i k s z t a ł t u -
jące j i k r a w ę d z i / jest w stanie w ie lok ro tn ie spełn iać swoje zadanie w procesach k rys ta -
l i z a c j i taśm k r z e m o w y c h / w y g l ą d używane j k i l kak ro tn ie g ra f i t owe j matrycy przedsta-
w iono na rys. 2 / . Ukształ towanie części kap i l a rne j uwzg lędn ia wymagania dotyczące 
kszta ł tu i wysokości menisku oraz warunków termicznych panujących w szcze l i n i e , 
przy górnej powierzchn i matrycy i w pok rywa jące j ją warstwie c iek łego k rzemu. 

Procesy k r ys ta l i zac j i prowadzono na zarodz iach o przekro ju 5x5 mrt^ zor ientowanych 
w k ierunku < 112 > , z dwiema powierzchn iami bocznymi typu T ^ m j • Stosowano tyg le 
kwarcowe o średnicy 80 mm, a c iężar wsadu wynosi ł każdorazowo 300 gramów. 

Temperatura fazy c i e k ł e j by ła ustalana w sposób pośredni , za pomocą regu lac j i mo-
cy dostarczane j , a je j wahania ograniczano przez zastosowanie uk ładu s tab i l izu jącego 
nap ięc ie w obwodzie wzbudn ika . 

Odrębnym i znaczn ie trudniejszym problemem jest ustalenie warunków termicznych 
panu jących w szcze l in ie kap i la rne j oraz w warstwie c iek łego k rzemu, która pokrywa 
górną powierzchn ię mat rycy . Przy określonej temperaturze fazy c i e k ł e j w tyg lu o w a -
runkach łych decydu je głębokość zanurzenia mat rycy . Zmianę te j g łębokości umożl iwia 
p ionowy przesuw tyg la o zakresie 40 mm. Przeprowadzone próby pozwo l i ł y s tw ierdz ić , 
że odległość górnej powierzchn i matrycy od poziomu c iek łego krzemu w tyg lu powinna 
wynosić 3 - 4 mm. Na leży dodać , że podstawą do ustalenia te j wartości są informac je 
o zachowaniu się warstewki c iek łego krzemu i kszta ł tu jącego się k rysz ta łu , uzyskane 
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Rys. 2 . M o t r y c a g r a f i t o w a u i / w o a w k i l k u procesach k r y s t a l i z a c j i / p o w . 2 x / 
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Rys. 3 . TaSmo krzemów- o zm ienne j sze roks ic i / p o w . 0 , 5 x / 
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Rys, 4 . Taśmo krzemoweotrzymona metodg EFG / p o w . 0 , 5 x / 
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Rys. 5 . Pro f i logrom p o w i e r z c h n i tasiy k rzemowe j wykcoony w k ie runku wzd łużnym 
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Rys. 6 , Przekró j pop rzeczny taSmy k r z e m o w e j - w i d o c z n e Słody p ł o j z c z y z n b l i ź n i a c z y c h r ó w n o l e g ł y c h d o k i e r u n k u wzrostu / p o w . 13x/ 

Rys. 7. Struktura części taśmy krzemowej będącej w początkowej fazie rozszerzania /pow. 1^1/ 

Bye. 8 . Rozkład dyslokacji w części zewnętrznej przekroju taśmy krzemowej /pow. 
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10 . Struktura bocznej czçéol ttaóay krseoowej /pow. 63x/ 
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Rya. 11. Struktura części taśmy krzemoned pokajanej ca rysa 10, w przekroju oddalonym o 10 mm /pow. SJi / 

8ya. 12. Struktura powierzchni bocznej taśmy krzemowej /pow. 1500t/ 
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Rys. 1 . Schemat uk ładu grzewczego: 1 - w ieszak i mo l ibdenowe, 2 - t u l e j k i g r a f i t o w e , 
3 - e k r a n g r a f i t o w y , 4 - e k r a n y kwarcowe, 5 - m a t r y c o , 6 - t y g i e l k w a r c o w y , 7 - t y g i e l 
g r a f i t o w y , 8 - w z b u d n i k , 9 - c i e k ł y k rzem, 1 0 - d o l n e dysze a rgonu , 11 - z a w ó r , 1 2 - 
- ro tamet r , 1 3 - g ó r n e dysze argonu, 1 4 - r o t a m e t r , 1 5 - z a w ó r , 1 6 - w o t a g ra f i towa 

na podstawie c i ą g ł e j obserwacj i procesu k r y s t a l i z a c j i . Rozszerzanie, zwężan ie lub 
przemieszczanie kryszta łu w k ie runku jednej z k rawędz i bocznych matrycy jest jedynym 
miern ik iem dobrania w łaśc iwych warunków te rm icznych . 

Istotną ro lę w doborze ł ych warunków odgrywa zmiana wydatku argonu p r z e p ł y w a j ą -
cego przez dysze do lne j i górne j części u k ł a d u / r y s . 1 / . Nadmuch w jego górne j 
części wyw ie ra decydu jący wp ł yw na intensywność odprowadzania c iep ła k r y s t a l i z a c j i 
i rozk ład temperatury w rosnącym k r / s z t a l e . Dominującego znaczenia w ut rzymaniu 
symetrycznego położenia kryszta łu względem mat iycy nabiera nadmuch z górnych dysz 
z c h w i l ą os iągnięcia przez k rysz ta ł szerokości o k . 5 mm. 

Wydatek a igonu b y ł zmieniany odpowiednio: d la dysz górnych od 5 do 15 l / m i n i d la 
dysz do l nych od 5 do 4 0 l / m i n . 
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Szybkość wycic jgania zarodz i by ła związana z fazą wzrostu kryszta łu I przebiegiem 
¡ego rozszerzania. Procesy k r ys ta l i zac j i rozpoczynano przy szybkości oko ło 0 , 5 mm/m in , 
w t rakc ie powiększania szerokości taśmy podwyższano ¡ą i w warunkach wzrostu s t a b i l -
nego utrzymywano w zakresie 9 - 1 0 mm/m in . 

Zmiana szybkości wyc iągan ia w dostrzegalny sposób wp ływa na zmianę szerokości 
rosnącej taśmy. Szybkość tą należy zmniejszać w przypadkach, gdy na skutek n i e w ł a -
śc iwych warunków termicznych i ź le dobranych przep ływów aigonu szerokość kryszta łu 
ulega zmnie jszen iu . Proces ten można w ten sposób zahamować i ponownie dop rowa -
d z i ć do rozszerzenia kryszta łu / r y s . 3 / . 

2 . Badania i omówienie wyn ików 

W wyn iku przeprowadzonych prób k r ys ta l i zac j i taśm krzemowych w opisanych powyże j 
warunkach wykonano: pomiary dokładności ksz ta ł tu , stanu powie rzchn i i rozk ładu o p o r -
ności w łaśc iwe j oraz zbadano strukturę k rysz ta łów. 

Na rysunku 4 przedstawiono taśmę krzemową z prawid łowo ukszta ł towaną częśc ią 
począ tkową, rozszerzającą się od z a r o d z i , oraz częśc ią końcową wzrasta jącą w us ta -
b i l i zowanych warunkach k r ys ta l i zac j i i obe jmującą ca łą szerokość ma t r ycy . Wykonano 
pomiary szerokości i grubości końcowego odcinka taśmy / o d ługości o k . 40 mm/ i p o -
równano je z wymiarami za łożonym i , c z y l i d ługośc ią i szerokością górne j pow ie rzchn i 
ma t r ycy . Pomiary w y k a z a ł y , że badany fragment taśmy posiada szerokość 1 7 ± 0 , 1 mm 
i grubość 1 ,12± 0 ,02 mm. W stosunku do wymiarów matrycy szerokość taśmy jest zawarta 
w g ran icach ± 0 , 1 mm a je j grubość przewyższa odpowiedni wymiar matrycy o wartość 
0 , 1 + 0 , 0 4 mm. Powyższe dane należy brać pod uwagę przy pro jek towaniu matryc g r a -
f i t owych d la za łożone j dokładności wymiarowe j uzyskiwanych taśm. 

Widoczne na dwóch pokazanych kryszta łach / r y s . 3 , 4 / pofa lowania pow ie rzchn i 
taśm stanowią poważne zak łócen ie w uzyskaniu ich prawid łowego kszta ł tu i wym ia rów . 
Przyczyny powstawania tego typu błąidów by ły początkowo przypisywane wy łączn ie 
drganiom urządzenia do k r y s t a l i z a c j i , przenoszącym się na t y g i e l , matrycę i za rodź . 
Wykonane doświadczenia w y k a z a ł y , ż e , poza w y ż e j wymien ionymi , decydu jącym 
czynn ik iem wp ływa jącym na tworzenie się tych pofa lowań jest dezor ien tac ja p łaszczyzn 

{ 1 1 1 } zarodz i w stosunku do ksz ta ł tu jących k rawędz i mat rycy . Poczynione obserwacje 
mają istotne znaczenie p rak tyczne , stawiając sprawę p raw id łowe j o r i en tac j i zarodz i 
w stosunku do matrycy na równi z tak im i zagadn ien iami , jak głębokość je j zanurzen ia , 
szybkość wyc iągan ia czy warunk i termiczne panujące w u k ł a d z i e , w którym przebiega 
proces k r y s t a l i z a c j i . 

Spełn ienie powyższych warunków odnośnie do dokładności w or ientowaniu zarodz i 
względem matrycy umoż l iw ia uzysk iwanie taśm o prawid łowo ukszta ł towanych p o w i e r z -
chn iach bocznych . Pomiary wykonane przy pomocy pro f i logra fu w k ierunku wzd łużnym 
i poprzecznym w y k a z a ł y , że maksymalna chropowatość powie rzchn i n ie przekracza 
0 ,1 ^ m . Zamieszczony wykres / r y s . 5 / n ie u jawnia błędów płaskości pow ie rzchn i taśmy 
w k ierunku wzd łużnym. Wyn ik pomiaru w k ie runku poprzecznym wskazuje na istnienie 
n i e w i e l k i e j wypuk łośc i p rzeb iega jące j wzd łużn ie na ca łym odcinku sprawdzanej p o -
w i e r z c h n i . Potwierdzono tu wcześniejsze przypuszczenia o moż l iwośc i uzysk iwania 
taśm k rzemowych , k tó rych powierzchn ie boczne nie ustępują pod względem c h r o p o w a -
tości i płaskości powierzchn i p ły tkom krzemowym przygotowywanym do dalszych zabiegóvi 
techno log icznych stosowanymi metodami konwenc jona lnymi / taśmę o stosunkowo r e g u -
larnym ksz ta łc ie przekro ju poprzecznego pokazano na rys. 6 / . 
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w badaniach struktury taśm krzemowych otrzymywanych metodą EFG główny nacisk 
położono na obserwacje mikroskopowe wyt rawionych w odczynniku Sirt la ich przekrojów 
wzd łużnych i poprzecznych oraz powierzchn i bocznych . Badania te przeprowadzono 
przede wszystkim pod kątem ustalenia w p ł y w u , jak i wywiera zmiana parametrów wzrostu 
na strukturę uzyskiwanych taśm. W większości badanych próbek obserwowano istnienie 
granic b l i t n i a c z y c h , n iek iedy granic z iaren dys lokac j i , skupisk defektów typu p u n k t o -
wego , w t rąceń /p rawdopodobn ie S i C / oraz segregacj i domieszek / k r y s z t a ł z k i lkoma 
gran icami b l i ź n i a c z y m i przebiegającymi równolegle do jego k ierunku wzrostu przedsta-
wiono już wcześn ie j na rys. 6 / . 

Na ko le jnym zd jęc iu / r y s . 7 / jest w idoczny kryszta ł z dużą i lośc ią granic b l i ź n i a -
czych leżących w płaszczyźnie ( l 11 } / . Jest to fragment kryształu będącego w p o -
czątkowym stadium rozszerzania. 

Rysunek 8 przedstawia typowy obraz rozkładu dys lokac j i w części zewnętrznej p r z e -
kro ju taśmy k rzemowej . Znaczn ie mniejszą ich i lość obserwowano w części środkowej 
p rzek ro ju . 

Ko le jne z d j ę c i e / r y s . 9 / przedstawia obraz zróżnicowanego rozłożenia dys lokac j i 
na p rzekro ju wzd łużnym, ich skupisk oraz stadium tworzenia się granic niskokątnych 
z szeregowo u łożonych dys l okac j i . 

Zmiany struktury taśmy k rzemowe j , zachodzące podczas je j rozszerzania, są widoczne 
na rys. 10 i 11. Pokazują one w przekro jach poprzecznych, oddalonych od siebie o o k , 
10 mm te same brzegi k rysz ta łu . Ustalenie korzystniejszych warunków termicznych 
w t rakc ie jego rozszerzania, wp łynę ło na widoczne zmniejszenie gęstości de fek tów , 
szczególn ie w części zewnętrznej / r y s . 1 1 / . 

Wyt rawione i n ie obrobione mechanicznie powierzchn ie taśm krzemowych obserwo-
wano także na mikroskopie optycznym przy powiększeniu o k . 1500 razy . Na rysunku 
12 pokazano strukturę jednej z taśm o oporności około 22'S2 cm w części o typ ie ( n " ) 
i 5 0 0 f l 0 0 0 - i i cm w części o typ ie ( p ) , składa jącą się z granic bloków oraz pasm 
prostopadłych do k ierunku wzrostu k rysz ta łu . Zmiany segregacj i domieszki przy f roncie 
k r y s t a l i z a c j i podczas wyc iągan ia kryształu są uwidocznione w postaci bardzo wcpkich 
i gęsto u łożonych pasm. 

f 

[Sm^ 

3 X [mm] W 3 X [mm] 

Rys. 13. Rozkład oporności w łaśc iwe j taśmy krzemowej mierzony 
a / w k ierunku wzd łużnym, b / w k ierunku poprzecznym 

W y n i k i pomiarów oporności w łaśc iwe j taśmy / o typ ie przewodnictwa ( p ) / w k ierunku 
wzdłużniym i poprzecznym pokazano na rys. 13 a i b . Pomiarów dokonano w środkowej 
części p róbk i na długości o k . 3 mm, w odstępach co 1 , 5 J a k wyn ika z przedstawio-
nych za leżnośc i , badany mater ia ł charakteryzuje się wysoką jednorodnością oporności 
zarówno) w k ierunku wzdłużnym jak i poprzecznym. Maksymalny rozrzut wyn ików 
w pierwszym przypadku zawarty jest w granicach 0 , 8 f 2 ' i 2 . c m , a w drugim 0 , 7 - 2 , 3 
^ »cm. 
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Otrzyman ie mater ia łu w tak im rozk ładz ie oporności w łaśc iwe j jest wyn i k i em specyf icz-
nych warunków k r y s t a l i z a c j i , w k tó rych zasadniczą rolę odgrywa szcze l ina kap i l a rna . 
Je j szerokość, wynosząca 0 , 5 mm, utrudnia w znacznym stopniu d y f u z j ę domieszek od 
f rontu k r ys ta l i zac j i w k ierunku fazy c i e k ł e j w y p e ł n i a j ą c e j t y g i e l . 

3 . Wniosk i końcowe 

Na podstawie obecnego stopnia zaawansowania prowadzonych przez nas badań nad 
k r ys ta l i zac ją taśm krzemowych metodą EFG można s t w i e r d z i ć , że: 

1 . Dotychczasowe rezul ta ty wskazują no możl iwość opanowania t echno log i i k r ys ta -
l i z a c j i taśm krzemowych w ska l i pó ł techn iczne j na is tn ie jące j w O N P M P apara tu rze . 

2 . Ustalone warunk i wzros tu , parametry technolog iczne oraz opracowano budowa 
matryc g ra f i t owych pozwa la ją na prowadzenie kontro lowanego procesu k r y s t a l i z a c j i 
taśm. 

3 . Warunkiem uzyskania powie rzchn i taśm o wysokich parametrach do tyczących 
płaskości i chropowatości jest , poza wye l im inowan iem drgań ca łego u k ł a d u , przede 
wszystk im dokładne zor ien towanie zarodz i w stosunku do k rawędz i ma t r ycy . 

4 . Przeprowadzone badania umoż l iw i ł y wstępne określenie w p ł y w u zmian warunków 
i parametrów wzrostu na rodzaj i rozmieszczenie defektów w poszczególnych jego 
s tad iach . 

5 . N i e uzyskano na c a ł e j d ługości taśm mater ia łu bezdys lokacy jnego oraz p o z b a w i o -
nego struktury b l i ź n i a c z e j , 

6 . Przeprowadzone pomiary rozk ładu oporności d la kryszta łu typu ( p ) wskazują na 
wysoką jednorodność oporności mater ia łu zarówno w k ie runku wzd łużnym jak i poprzecz-
n y m . 

Au to rzy wy raża ją podz iękowan ie : 

- p r o f . dr i n ż . B. Ciszewskiemu za cenne uwagi i udz ie lan ie konsu l tac j i w t rakc ie 
wykonywan ia p r a c y , 

- m g r M . Pawłowskie j za sprawdzenie możl iwośc i wykorzystan ia e lek t ronowego m i k r o -
skopu skaningowego w badaniach struktury taśm k rzemowych , 

- d r i n ż . K . Nowyszowi za wykonan ie pomiarów oporności w łaśc iwe j i typu p r z e w o -
dn ic twa próbek k rzemowych , oraz pracownikom Zak ładu Techno log i i Monokryszta łów 
O N P M P i Katedry Meta loznawstwa i Technolog i i M e t a l i WAT za pomoc w r e a l i z a c j i 
n in ie jsze j p r a c y . 
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