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1. WSTEP

W poprzednim numerze "Materialéw Elektronicznych" zamieszczono pierwszq cze$é
niniejszego artykulu, w ktérej oméwiono modele podstawowych defektéw struktury
wystepujqgcych w krysztatach krzemu. Niniejsza cze$é bedzie poswiecona identyfika-
cji omawianych defektéw struktury w tasmach krzemowych otrzymanych metodq EFG
z tygla.

2. IDENTYFIKACJA DEFEKTCW STRUKTURY W TASMACH KRZEMOWYCH
OTRZYMANYCH METODA EFG

2,1. Jamki dyslokacyjne

Obecnoéé dyslokacji w materiale moina stwierdzié przez obserwacje mikroskopo-
wq trawione| powierzchni krysztatu za pomocq mikroskopu optycznego, czy tez skan-
ningowego.

W wyniku trawienia powierzchni krysztalu odczynnikami chemicznymi powstajq na
niej "jomki trawienia". Jamki te sq wyjéciomi dyslokacji na powierzchnie krysztatu.
W przypadku krzemu udowodnit to Dash, ktéry wykazal wyrainy zwigzek miedzy
jomkami dyslokacyjnymi na powierzchni materialu i liniami dyslokacyinymi obserwo-
wanymi w jego wnetrzu [1]. Linie dyslokacyjne w obszarze wyjécia z materiatu
majq wyiszq energie od istniejqcej w strefie bezdyslokacyinej, dzigki czemu latwiej
ulegajq dziataniu chemicznego odczynnika trawiqcego.

Obraz jomek dyslokacyijnych otrzymanych w wyniku trawienia odczynnikiem Sirtla
chemicznie polerowanej powierzchni krysztalu, pokrywajqcej si¢ z plaszczyznq kry-
stalograficzng /111/, obserwowany za pomocq SEM;pokazano na rys. la. Rys. 2
przedstawia obraz tej sam=j powierzchni widziany pod mikroskopem optycznym.

Nalezy zauwazyé, ze krowedzie jomki trawienia zostaly utworzone w wyniku
przejécia przez badanq powierzchnig krysztatu niskoenergetycznych plaszezyzn typu
11 {2]. w przypadku pokazanym na rys. la/ krowedzie te odpowiadajq wigc kie-
runkom krystalograficznym typu 110D, co mozna zaocbserwowaé na rys. 1b/.

Na rys. Ib/ i 3 wprowadzono pewne uproszczenie, bowiem linie dyslokacji pros-
tych wystepujqcych w krysztalach krzemu dochodzq do powierzchni o orientacii
/111/ pod kqtem mniejszym od prostego /54°%44' /. Jest to kqt, joki tworzy prosta
sieciowa typu 10D z plaszczyzng sieciowq /111/. Kqt ten moina zacbserwowaé
na topogramach rentgenowskich otrzymanych taém [3]

W przypadku kilkustopniowego odchylenia badanej powierzchni od plaszczyzny
/111/ nastepuje deformacja jomki dyslokacyinej /rys. 3/ [4]. Rys. 4 przedstawia



obraz jamek dyslokacyjnych na powierzchni odchylonej o kilka stopni od plaszczy-
zny /111/.

Gdy odchylenie to powstaje przez obrét wokét osi réwnolegtej do kierunku typu
{110/ otrzymana jamka przyjmuje ksztalt tréjkqta réwnoramiennego. Potwierdzajq
to wyniki badah opracowane przez Borle i Bagai {2, ktérzy jamke w ksztalcie
tréjkqta réwnoramiennego uzyskali w wyniku trawienia odczynnikiem Sirtla powierz-
chni krysztatu o orientacji /112/.

W zaleznoéci od orientacji badanej powierzchni krysztalu otrzymamy na niej réz-
ny ksztalt jamek dyslokacyinych. Na powierzchni odpowiadajqcej plaszczyznie kry-
stalograficznej /111/ jomki trawienia majq ksztalt tréjkqtéw réwnobocznych /rys. 5a/.
Na powierzchni pokrywajqcej sie z plaszczyznq krystalograficzng /110/ majq one
owalny, rombowy ksztalt /rys. 5b/ . Natomiast na powierzchni o orientacji /100/
sq okrqgle lub majq ksztalt zaokrqglonych kwadratéw /rys. 5¢, (5]). Czworokqtny
ksztalt jamek trawienia no powierzchniach o orientacji /100/i /110/ wynika z prze-
cigcia plaszczyzn krystalograficznych o tych symbolach czterema plaszczyznami ty-
pu {11 I} . Potwierdzajq to obserwacje przeprowadzone przez autoréw pracy [2].
Rozwazyli oni ksztalt jamek frawienia réwniez na powierzchniach krysztalu o orien-
tacji /112/, 123/, /115/.

Jamki plaskodenne, ktére na obrazie z mikroskopu optycznego sq jatiejsze /patrz
rys. 2/ynie sq wyjéciami dyslokacji na powierzchnie krysztalu, dlatego tez nie po-
winny byé liczone przy obliczaniu gestoéci dyslokacji [5]. Jamki te sq zwiqzane
z istnieniem w materiale skupisk defektéw punktowych. Obraz jamki plaskodennej,
otrzymany za pomocq SEM, pokazano na rys. 6.

Dyslokacje w krysztatach krzemu mogq wystepowaé:

- pojedynczo,

- grupowaé sie w szereg réwnoleglych dyslokacji, dojgc na powierzehni krysztatu
ulozenie jamek dyslokacyjnych w jednej linii,

- grupowaé sie w skupiska dyslokacji.

Wystepowanie ww. przypadkéw rozmieszczenia dyslokacji w krysztatach krzemo-
wych otrzymanych metodq CZ i beztyglowq stwierdzit A. Bukowski [6]. Okreslit
on zalezno$é miedzy warunkami krystalizacji i obecnosciq dyslokacji.

W ta$mach krzemowych otrzymanych metodq EFG wystepujq réwniez wszystkie wy-
mienione przypadki rozmieszczenia dyslokacji. Rys. 2 przedstawia pojedyncze jamki
dyslokacy jne pochodzqce od chaotycznie rozmieszczonych dyslokacji. Na rys. 7 i8
mozna zaobserwowaé jamki dyslokacyjne ulozone w linie. Takie ulozenie jamek
$wiadczy o poligonizacji zachodzqcej w krysztatach krzemu [6]. Ulozone w linie
jamk i dyslokacyjne zaobserwowono réwniez na bocznej powierzchni tamy /frys. 9/.
Rys. 7 oprécz ulozonych w linie jamek trawienia przedstawia obszary o duzym zagz-
szczeniv jamek.

Podobne skupiska jamek dyslokacyjnych widoczne sq réwniez na rys. 10. Skupiska
te mogq towarzyszyé& polikrystalicznej strukturze taém krzemowych, ktérej poéwigco-
no punkt 2.5 /patrz rys. 41/.

Zwiqzek miedzy orientacjq badanej powierzchni i ksztaltem wystepujgeych na niej
jamek dyslokacyjnych prowadzi do szybkiej, przyblizonej metody okreélania orien=
tacji powierzchni krysztalu przez obserwacje ksztaltu jamek.

Obserwujqc ksztatt jamek dyslokacyjnych na rys. 7 mozna stwierdzié, ze powierz-
chnia bloku krysztalu, na ktérej widoczne sq ulozone w linie jamki dyslokacyijne,
ma orientacje zblizong do /I11/. Te samq orientacie mozna stwierdzié w przypad-
ku ziarna znajdujqcego sig w centralnej czeéci rys. 8. Mozno zauwazyé, ze ziarno
znajdujqce sie. w prawym dolnym fragmencie rysunku ma orientacje o wzorze /hhl/,
co wynika z symetrii jamek.
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Rys. 1. o/ Jamki trawienia na polerowane| chemicznie powierzchni tasmy krzemo-
wej o orientacji /111/, Powierzchnige trawiono odczynnikiem Sirtla, SEM /pow.
1000x/; b/ geometria jomki trawienia na powierzchni krysztatu o orientacji /111/

Rys. 2. Jamki dyslokacyjne na polerowanej chemicznie powierzchni taémy krzemo-
wej o orientacji /T11/. Powierzchnig trawiono odczynnikiem Sirtla /pow. 500x/

Uwaga: Jamki plaskodenne, ktére noftﬁ ﬁmhr? E‘r sq jasniejsze, nie sq
wyijsciami dyslokacji na powierzchnie r)EEfo}u i dlate ie powinny byé liczone

przy obliczaniu gestosci dyslokacii
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Rys. 3. Zmiana ksztattu jamki dyslokacyjnej przy odchyleniu badanej powierzchni
od plaszczyzny /111/ [4]

(111)

(110]

b)

Rys. 5. Ksztalt jamek dyslokacyjnych
no powierzchniach krysztalu krzemu
pokrywajqcych sie z gléwnymi plosz-
czyznami krystalograficznymi

o/ /NNI/, b/ /MO/, ¢/ /100/

Rys. 4. Jamki trewienia na powierzchni
tasmy krzemowej odchylonej o kilko stopni
od plaszezyzny /111/. Powierzchnig tro-
wiono odczynnikiem Sirtla, SEM

/pow. 3000x/



Na rys. 11-13 przedstawiono przyklady granicy blizniaczej, ktéra zmienia orien-
tacje krystalograficzng powierzchni tasmy w ten sposéb, iz tylko z jednej jej stro-
ny obserwuje sig¢ jamki trawienia. Widoczny na rys. 11 blok krysztatu, na ktérym
znajdujq si¢ jamki, ma w przyblizeniu orientacje /I11/. Brak jamek dyslokacyjnych
na powierzchni taémy po drugiej stronie granicy blizniaczej nie $wiadczy o tym, ze
w tej czesci krysztalu nie wystepujq dyslokacjeylecz jedynie o tym, ze obszar ten
nie poddal si¢ dzialaniv odczynnika trawigcego /nalezy uzyé€ silniejszego odczyn-
nika, odpowiedniego dla orientacji tej powierzchni/.

Obecnoé¢ dyslokacji w monokrysztalach krzemu ma wplyw na wydajnoéé urzqdzen
pélprzewodnikowych, gdyz linie dyslokacyine, jako kanaly latwej dyfuzji, wplywa-
jq na profil dyfuzji, w wyniku czego w takich krysztatach nie mozna otrzymaé
idealne| powierzchni zlqcza. Linie dyslokacyjne przyczyniajq sie réwniez do pow-
stawania przebié w strukturach wielowarstwowych, co doprowadza do wybrakowa-
nia urzqdzenia. Gestoé€ dyslokacji w tasmach krzemowych otrzymanych metodq EFG
wynosi ok. 105/cm? [7]. Dqzy sie do tego,by taémy te mialy minimalnq iloé dys-
lokacji, podobnie jok osiqgnieta to juz w krysztatach ofrzymywanych tradycyjnymi
metodami monokrystalizacji.

Jednq z metod podwyzszania doskonalosci strukturalnej materialu bazowego do pro-
dukcji urzqdzern pélprzewodnikowych jest epitaksjo. Pokrywajqc to$my krzemowe
otrzymywane metodq EFG warstwq epitaksjalng [8] wyeliminowujemy jeden rodzaj
dyslokacji krawedziowych biegngeych wzdluz taémy krzemowej, gdyz nie ma on kon-
tynuacji w warstwie epitaksjalnej [3]. Ogniwa sloneczne otrzymywane w wyniku
epitaksji wykazujq wyzszq sprawno$é przetwarzania energii.

2.2, Gronice wgskokqtowe

W przypadku gdy dezorientacja sqsiednich blokéw krysztalu jest mniejsza niz 2-3°
powstaje granica wgskokqtowa. Granicy tej towarzyszq dyslokacje jednego rodzaju
/np. krawedziowe/, rozmieszczone wzdluz granicy réwnolegle do siebie.

No powierzchni krysztalu, po wytrawieniu jej odczynnikiem chemicznym, granice
wgskokqtowq mozna rozpoznaé po szeregu ulozonych wzdiuz jej krawedzi jamek
dyslokacyjnych /rys. 13-17/.

Na rys. 13 widoczna jest granico wgskokqtowo dochodzqca do granicy blizniaczej.
Podobny przypadek przedstawia rys. 14. Na rys. 15 moina zaobserwowaé granice
wgskokqtowq z nieréwnomiernie rozmieszczonymi dyslokacjami. Rys. 16 przedstawia
omawiang granice w obszarze pasmo zlozonego z szeregu réwnoleglych granic bliz-
niaczych, obserwowanq na przelomie tasmy. Natomiast na rys. 17 podobnq sytuacje
mozna zaabserwowaé na powierzchni tasmy.

2.3. Granice blizniacze

W strukturze taém krzemowych, bedqcych przedmiotem badaf, stwierdzono obec-
noéé koherentnych, niskcenergetycznych granic blifniaczych nazwanych przez Kohno
prostymi granicami bliZniaczymi, totez tym wlaénie granicom bedzie poéwigcony ca-
Iy niniejszy punkt.

Granice blizniacze wystepujqce w badanych taémach przyjmujq podczas wzrostu
krysztatu réine polozenia. Y

W obszarze zmiany szerokoici taémy moze powstaé poprzeczna granica blifniacza .
Jej cechq charakterystycznq jest to, e zaczyna sie ona na brzegu krysztatu.

x/

~ termin wprowadzony przez autoréw niniejszej pracy dlo przejrzystoéci tekstu
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Brzeg tasmy, na ktérym utworzyla si¢ taka granica,przedstawia rys. 18, Poprzecz-
ne granice blizniacze mogq przebiegaé przez calq szeroko€ krysztalu /rys. 19i20/
jok réwniez korficzyé sig na szerokokqtowej granicy ziarn /rys. 20 i 21/ lub innej
granicy blizniacze| przebiegajqcej wzdluz krysztatu. Ostotni przypadek zostanie
oméwiony w dalszej czeéci niniejszego punktu /patrz rys, 28 i 30/.

Wystepowanie poprzecznych granic blizniaczych w krysztalach cylindrycznych
otrzymanych metodami CZ i beztyglowq stwierdzit A. Bukowski [6]. Podobnie jak
w przypadku tasm krzemowych, w krysztalach krzemowych otrzymywanych ww. me-
todami powstawanie omawianych granic moina zaobserwowaé w poczqtkowe| fazie
wzrostu, podczas rozszerzania sie krysztatu.

Utworzenie w krysztale poprzeecznej granicy blifzniaczej pociqga za sobq zmiang
jego pierwotnej orientacji. Krysztal traci narzucony przez proces technologiczny
kierunek wzrostu, co doprowadza do jego wybrokowania.

Jezeli w krysztale o okreélonej orientacji poczqtkowej, rosnqeym z fazy cieklej,
powstala poprzeczna granica blizniacza, to wiedzqe, Ze ptaszezyznq blizniaczq
jest plaszezyzna krystalograficzna typu {I]]}, w prosty sposéb mozna przewidzieé
zmiany orientacji, jokie ona wywolala.

Istote geometrycznej metody przewidywania nowej orientacji plaskiej powierzchni
tasmy oraz nowych wskainikéw kierunku wzrostu po utworzeniu si¢ w tasmie poprze-
cznej granicy blizniacze| przedstawiajq rys. 22 i 23.

Mamy danq orientacje plaskiej powierzchni ta$my /hlk / oraz symbol jej kierun-

lll

ku wyciggania [H]K L]] przed utworzeniem si¢ w krysztale granicy blizniaczej.

1
Zakladamy |ub mamy dang okreslong plaszczyzne krystalograficzng typu {H |} jako
plaszczyzne blizniaczq. Szukang nowq orientacje plaskie| powierzchni taémy ozna-
czamy /n,K,l,/, a nowy symbol kierunku wyciqgania - [H2K2L2] z

W celu okreélenia nowej orientacji plaskiej powierzchni tasmy nalezy najpierw
w tablicy kqtéw migdzyplaszczyznowych znalezé kqt,jaoki tworzy plaszczyzna krysta-
lograficzna /h.k.l./ z dang plaszczyzng fypu{l]l}, bedqcq ptaszczyzng bliznia-
czq. Plaszczyzna krystalograficzna /‘nzk,‘\i?/' majqca wskazniki nowej orientacji plas-

kiej powierzchni taémy musi tworzyé ten sam kqt z plaszezyzng blizniaczq,co pla-
szczyzna krystalograficzna /hlklll/' Szukajqc wigc w tablicy kqtéw miedzyplasz-

czyznowych wskaznikéw plaszczyzny krystalograficznej, jaka tworzy ten sam kqt
z plaszczyznq blizniaczq,co plaszczyzna /hlklll/’ znajdujemy wskazniki plaszczy-

Zny /N,K4l,/, G zatem nowq orientacie tasmy.

Analogiczne rozumowanie przeprowadzamy szukajge nowych wskaznikéw kierunku
wzrostu [H2K2L2] . Poniewaz oba kierunki [HIKILIJ i [H2K2L2] tworzq ten sam

kqt z plaszczyznq blizniaczq, kqty dopelniajqce tych kqtéw sq réwniez réwne. Kq-
ty dopelniajqce tych kqtéw - to katy, jakie tworzq plaszczyzny [H]K]Ll] i[H2K2L2]

z plaszczyznq blizniaczq. W zwigzku z tym w tablicy kqtéw miedzyplaszczyzno-
wych szukamy kqta, joki tworzy plaszezyzna krystalograficzna [HIKILI] z plasz-

czyznq blizniaczq. Nostepnie szukamy ptlaszezyzny krystalograficznej, ktéra tworzy
z plaszczyznq blizniaczq ten sam kqt.. Bedzie to plaszczyzna [H2K2L2]. Nowym

symbolem kierunku wzrostu bedzie wigc symbol [H2K2L2] . Cheqe znalezé kat,joki

tworzy kierunek wzrostu /wyciqgania/ z plaszezyznq blizniaczq,wystarczy obliczyé
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kqt dopetniajqcy kqta znalezionego w tablicy /obliczenie to nie jest jednak ko-
nieczne w rozwazaniach/. Ponizej zostanie oméwione zastosowanie opisanej metody
na konkretnym przykladzie /rys. 23/.

Podczas wzrostu Yaémy krzemowej o orientacji poczqtkowej /111/ [2”] powstata
w_niej poprzeczna granica blizniacza pokrywajqca sie z plaszczyznq o orientacji
/111/. Plaszczyzna ta tworzy z plaszczyznq /111/ kqt 70°53’. Szukajqc w tablicy
kqtéw miedzyplaszczyznowych drugiej plaszczyzny, joka tworzy z plaszczyzng /111/
kqt 70°53’, znajdujemy nowq orientacje plaskiej powierzchni tagmy, ktéra w opi-
sanym przypadku wynosi /511/.

Kqt, jaki tworzy plaszczyzna 211/ z plaszczyznq /111/, wynosi 19°47" . Ten
sam kqt z plaszczyzng krysfo|ogrc|f|cznq /111/ tworzy plaszczyzna_krystalograficzna
/255/ Nowy symbol kierunku wyciqgania mozna wiec zapisaé [255]. Kqt miedzy
kierunkiem wyciqgania i plaszezyznq blizniaczq wynosi 907 -19.477=70,53".

Metodq tq mozno takze ustalié, ktéra z plaszczyzn fypu{l”] jest plaszczyznq
blizniaczq. Konieczna jest jednok do tega znajomo$é orientacji powierzchni taémy
po obu stronach granicy. Moze ona réwniez postuzyé do sprawdzenia wyznaczonej
metodami rentgenowsk imi orientacji tasmy w obszarze granicy blizniaczej.

Spodziewane orientacje powierzchni tasmy i symbole jej kierunku wzrostu po utwo-
rzeniu sie w tasmie podczas wzrostu poprzecznej granicy bliZniaczej przedstawia
tab. 1

Granico blizniacza typu {l”} moze powstaé juz w momencie inicjowania wzro-
stu w obszarze bezpo&ednio stykajgcym sie z zarodziq. Istnieje wéwczas duze praw-
dopodobiefistwo powstania tzw. podluznej granicy blizniacze™/, czyli takiej gra-
nicy, ktéra przebiega wzdluz krysztatlu. W przypadku, gdy krysztal. wyciqgany jest
w kierunku réwnoleglym do tej plaszczyzny typu {lll}, ktéra jest ptaszczyzng oma-
wianego defektu, podluzna granico bliznicza bedzie przebiegaé przez calys krysztatl,
réwnolegle do jego osi.

Jako przyklad mozna podaé tasmy wyciqgane w kierunku [HZ] z dwiema ploski-
mi powierzchniami o orientacji /111/. Orientacje takich ta§m podajemy w skrécie
/11 [112]. W strukturze taém tak otrzymanych mogq wystqpié granice blizniacze
réwnolegle do ich plaskich powierzchni /rys. 24/. Przy doskonolej réwnoleglosci
powierzchnia tagmy powinna byé plaska i blyszczqca. Obserwujqc przekré| takiej
tasmy mozna stwierdzié dokladno$é ustawienia zarodzi wzgledem krowedzi ksztattujq-
cych matrycy /rys. 25/.

Jeieli proces wyciqgania omawianego krysztatu zostat zainicjowany przez zaréds
o orientocji typu {110}<112> lub taka orientacja wytworzyla si¢ w procesie wzrostu,
powstale w nim podluine granice blifniacze bedq prostopadle do powierzchni tasmy
i réwnolegle do kierunku wyciqgania. W przypadku odchyled w plaszczyinie typu
{1]2}, tzn. obrotu o pewien kqt wokét osi typu <1127, bedqcej kierunkiem wazrostu,
omowione granice bedq twarzyly z plaskq powierzchniq krysztatu kqt ostry. Zacho-
wana zostaje przy tym réwnolegloéé granic blizniaczych da kierunku wzrostu.

Podtuzne granice blizniacze mogq wystepawaé pojedynczo lub tez jako kilka, a
nawet kilkanascie réwnoleglych do siebie granic, tworzqcych zespét gronic bliznio-
czych™ . Granice blifniacze wchodzqce w sklad takiego zespolu sq oddalone od
siebie o 5-30 um.

Przyklady zespoléw granic blizniaczych, w ktérych granice sq prostopadle do ptas-
kiej powierzchni ta$my, przedstawiono na rys. 26 i 27.

Termin wprowadzony przez autoréw niniejszej pracy dla przejrzystosci tekstu.
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Tabela 1

Zmiany orientacji taimy krzemowej po utworzeniu sig w niej podczas wzrostu po-
przecznej granicy blizniaczej, wedlug [13].

S (T o B0 R L
bligniacze] | P ormcmie | Lo
Mo/ |y /114/ [151]
/N /110/ [i11]
Ay A4/ [511]
/MY /10/ [175]
/100/[011] /M) /122/ [7]
/1y 122/ [for]
/iy /122/ [o11]
Ay /122/ [471]
Mo/ | Ay /i14/ [712]
N1/ /110/ [12]
Al ViirY: [172]
Ay 110/ [552]
Mo/t | /iy /iy [170]
AT/ 110/ [T14]
AT/ VikTY, [170)
M/ /110/ [14]
/o] /M) /My [170]
Ny /151/ [114]
AT/ M5/ [10]
Nt/ /511/ [114]
/m/21) /1) A/ [211]
/Ny /151/ [217]
At/ /15/ 71]
L A/ /511/ [255]
Z lewej strony rysunkéw widoczne sq one no przetomie krysztatu, z prawej - na

jego plaskiej powierzchni.

W obrebie zespolu granic blizniaczych mozna spotkaé wqskokqtowe granice ziarn.
Granice takq zaobserwowano zaréwno na przelomie taémy /rys. 16/, jak ina jej po-
wierzchni /rys. 17/.
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Rys. 6. Jamka plaskodenna obserwowana
na powierzchni taémy krzemowej, zwig-
zona z istnieniem w materiale skupisk
defektéw punkfowych. Powierzchnig,
trawiono odczynnikiem Sirtlo, SEM

/pow. 3000x/

Rys. 7. Fraogment silnie zdefektowanej
struktury tasémy krzemowej. Obserwowanq
powierzchnig trawiono odczynnikiem
Sirtla /pow. 50x/. Widoczne sq skupi=

ska dyslokacji - 1, lamelle blizniacze -
- 2, vlozone w linie jomki dyslokacyj-
ne - 3

sA
rl'b ‘ ol’

Rys. 8. Powierzchnia polikrystalicznej taémy krzemowej po wytrawieniu odczynni-
kiem Sirtla. Widoczne sq jamki dyslokacyjne vlozone w linie /pow. 50x/



Rys. 9. Jamki dyslokacyjne utozone w linie, obserwowane na bocznej powierzchni
tasmy krzemowej. Powierzchnig trawiono odczynnikiem Sirtlo, SEM /pow. 300x/

Rys. 10. Zakoficzenie zespotu granic blizniaczych na szerokokqtowej granicy ziarn.
Widoczne sq réwniez skuﬁiskc d/vs|okc:cii /pow. 50x/

ttp://rcin.org.pl



Rys. 11, Granica blizniacza i jamki dyslokacyjne obserwowane na powierzchni tas:
my krzemowej po wytrawieniu jej odczynnikiem Sirtla dla powierzchni o orientacji

/111/ /pow. 100x/

Rys. 12. Granica blizniacza widoczna na powierzchni tasmy krzemowej. Jamki dys-
lokacyjne moina zaobserwowaé tylko po jednej stronie granicy. Powierzchnie tra-
wiono odczynnikiem Sirtla, SEM /pow. 300x/

http://rcin.org.pl



Rys. 13. Granica bliznigcza i dochodzqca do niej granica wgskokqtowa widoczne
na powierzchni tasmy krzemowej. Jomki dyslokacyjne wystepujq tylko po jednej
stronie granicy blizniaczej. Powierzchnie trawiono odczynnikiem Sirtla, SEM

/pow . 300x/

Rys. 14. Gronica wgskokqtowa ochodj?co_do granicy blizniocze| obserwowana na

powierzchni taémy krzemowej tr tt&. crcﬁmnmrgrrpjirtlo, SEM /pow. 1000x/




#Ry;. 15. Granica wqskokqtawa z nieréwnomiernie roztozonymi wzdtuz niei dysloka-
cjami o wsp6lnej orientacii, SEM / pow. 4800x/

5. 16. Waskokqtowa granica ziarn w stepujaca rze zespotu g ~ni¢ bliz~
laczych w taimie krzemowej vngBIISS fﬁ ;hbdrgb;ﬁrlawei/ i no nowierzehni

tasmy /z prawej strony rysunku/, SEM /pow. 300x,/




Rys. 17. Waskokqtowa granica ziarn wystepujgca w obszarze zespolu granic bliz-
niaczych obserwowana na powierzchni tasmy krzemowej po wytrawieniu jej odczyn-

nikiem Sirtla, SEM /pow. 300x/

Rys. 18. Zaokrqglony brzeg toémy krzemowej z widocznq granicq bliznicczq utwo-
reonq w okresie rozszerzenja, sie krysztatu, SEM /pow. 100x/




Rys. 20. Poprzeczna granica blizniacza przebiega-
jqca przez calq szeroko$é krysztalu oraz szereg
réwnoleglych poprzecznych granic blizniaczych
kohczqcych sie na szerokokqtowe| granicy ziam [1 1]

Rys. 19. Granica blifniacza przebiegajqca
przez calq szeroko$é krysztatu [H]

Rys. 21. Zakoficzenie szeregu réwnoleglych, poprzecznych granic bliznioczych na
no szerokokqtowej granicy ziarn /pow. 200x/ [11]
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Rys. 22, Istota geometrycznej metody przewidywania nowej orientacji plaskiej po-
wierzchni tasmy po utworzeniu sie w tasmie podczas jej wzrostu poprzecznej grani-
cy blizniaczej

1)

Rys. 23. Hlustracjo -przykladu zamieszczonego w tekicie



Rys. 24, Przekré| jednej z badanych tasm krzemowych. Réwnolegle do brzegéw tas-
my wystgpujq granice blizniocze [12]

Rys. 25. Przekréj jednej z badanych tosm krzemowych. Nieréwnoleglosé granic bliz-
niaczych do powierzchni toémy jest spowodowana dezorientacjq zarodzi wzgledem
krawedzi ksztattujgcych matrycy /pow. 15x/[11]



Rys. 26. Zespét podluznych granic blizniaczych widoczny na przelome /z lewej/
i na powierzchni tasmy krzemowej /z prawe strony rysunku/, SEM /pow. 100x/

. :
Rys. 27. Zesp6l podluznych granic blizniaczych obserwowany no przelomie /z lewej/
i na powierzchni tasmy krzemowe| /z prawej strony rysunku/ po wytrawieniv jej

iki irtla. T i iej i hni toé g1 =
odczynnikiem Sirtla orqﬁt\t«p:i;/j@ﬁznaﬁjg. i p;;)l:ijsra;/osmy powstaly w wy




Rys. 28. Obszar zejécia sig poprzecznej granicy blizniaczej z podiluing granicq
blitniaczq. Powierzchnia jest obserwowana pod kqtem 457, SEM /pow. 100x/

Rys. 29. Czworoscian foremny utworzony w komérce elementarnej ukladu regular-
nego przez plaszczyzny typu {Ill}

http://rcin.org.pl



Rys. 30. Schematy zejicia sie dwéch /o/ i trzech /b/ granic bligniaczych. W przy-
padku /a/ plaska powierzchnia taémy jest odchylona o pewien kqt od plaszczyzny
krystalograficznej typu {HO
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Rys. 31. Obszary tasm, w ktérych spoiykajq sig trzy granice blizniacze. Granica
ziarn widoczna w dolnej czgéci rysunku nie jest granicq blizniaczq: o/ i b/

/pow. 50 x/



lys. 32, Lamelle blizniacze powstate w strukturze tasmy krzemowej podczas wzrostu.
VMigdzy lamellami jest zachowany, chorocl;terystyczny dla plaszczyzn typu {”!},
kqt 70732’ /pow. 50 x/

lys. 33. Lamella blizniacza i szereg bIIQk/JJQNyQIgpmc ziarn, powstale w wy-

viku obecnoéci wirgcenia grafitu w warstewce cieklego krzemu, z ktérej wyciggany
jest krysztal, SEM /pow. 260 x/



Rys. 34. Powierzchnia taémy krzemo-
we| otrzymane] metodq EFG. Mozina
zauwaiyé wyrainy wzrost stopnia
zdefektowania struktury krysztalu pod-
czas jego wzrostu /pow. 2x/

Rys. 35. Struktura polikrystaliczna tasmy
krzemowej powstala w odleglosci 10 cm od
zarodzi /pow. 2x/




Rys. 36. Polikrystaliczny fragment tasmy krzemowe| /pow. 4 x/



Rys. 37. Polikrystaliczny fragment tasmy krzemowej /pow. 4 x/




Rys. 38. Fragment przekroju tasmy krzemowej. W czeéci przekroju widoczna jest
struktura polikrystaliczna /pow. 50 x/[11]

Rys. 39. Kombinacja granic ziarn réznego typu réwnoleglych do kierunku wzrostu
zawierajqca migdzy innymi granice blizniacze i pary granic blizniaczych /lamelle
blizniacze/. W obszarach migdzy granicami widoczne sq skupiska dyslokacji

/pow. 50 x/



Rys. 40. Polikrystaliczna struktura tasmy krzemowej. Widoczny jest szereg réwnoleg-
lych granic ziarn réinego typu /pow. 50 x/

Rys. 41. Skupisko dyslokacji w obszarze migdzy granicami ziarn, SEM /pow . 300 x/



Rys. 42. Przekréj polikrystalicznego fragmentu tasmy krzemowej. Wyrasnie widoczne
sq lamelle blizniacze, wystepujqce w plaszczyznach typu {III} /pow. 50 x/

Rys. 43. Przekréj polikrystalicznego fragmentu tasmy krzemowej /pow. 50 x/

[



Rys. 44. Wirgcenie grafitu zaobserwowane na powierzchni jednej z badanych taém
krzemowych powodujgce powstanie lamelli blizniaczej i granic szerokakatowych

ziarn z rys. 33, SEM /pow. 880x/

- i

Rys. 45. Wydzielenie weglika J(rz‘?g\_l//rlfq;ip‘py{jgggb;ii tasmy krzemowe| otrzymanej
metodg EFG, SEM /pow. 2500 x/



Z faktu, ze granice blizniacze mogq tylko wtedy przebiegaé przez caly krysztal,
jezeli jego kierunek wyciqgania jest réwnolegly do jednej z plaszczyzn typu Ill}
wynika, ze w przypadku gdy zastosujemy kierunek wyciqgania odchylony o kilka
stopni od plaszczyzny typu |1|} mozna spodziewaé si¢, Ze omawiane granice zo-
stanq usunigte z krysztatu i w dalszym etapie wzrostu otrzymamy tasme krzemowq
wolnq od tego defektu.

Podtuine granice blifZniacze wystepujqce pojedynczo lub w zespolach mogq koA-
czyé sig na brzegu tasmy lub na szerokokqtowej granicy ziarn /patrz rys. 10/,

W przypadku spotkania si¢ poprzecznej i podluinej granicy blizniaczej koficzy sie
pierwsza z nich /rys, 28/,

Nalezy zaznaczyé, ze granice blizniacze typu {III} mogq si¢ spotkaé jedynie
pod kqtem 70732’ . Wynika to z wzajemnego nachylenia plaszczyzn typu {III}

w sieci ukladu regularnego. Plaszczyzny tego typu w komérce elementarnej sieci
regularnej tworzq czworo§cnon foremny, w ktérym wszystkie Sciany sq wzgledem sie-
bie nachylone pod kqtem 70 °32° /rys. 29/,

Na rys. 30a/ przedstawiono schemat zejécia si¢ poprzecznej granicy blizniaczej
powstalej na brzegu ta$my z podluing granicq blizniaczq. Prosta, wzdluz ktérej
spotykajq si¢ proste granice blizniacze;jest zawsze typu <1107 /rys. 29/,

W miejscu zejécia si¢ granic blizniaczych moze si¢ generowaé nastgpna granica
blizniacza nachylona pod kqtem 70732’ do poprzedniej. Schemat takiego zejscia
przedstawiono na rys. 30b/. Obszary ta$m, w ktérych spotykajq si¢ trzy granice
blizniacze,sq widoczne na rys. 3la/ i b/. W krysztalach walcowych obszary takie
zaobserwowat Billig [9].

Zaréwno na rys. 3la/, jak i no rys. 31b/ widoczna jest granica nie przedstawio-
na dla uproszczenia na schemacie z rys. 30b/. Granica ta nie jest granicq bliz-
niaczq.

Katdo z prostych granic blizniaczych zapewnia idealne koherencje sieci krystalicz-
nych sqsiadujqcych blokéw krysztatu. Dopasowanie to przyczynia si¢ do utworzenia
granicy ziarn, ktéra doprowadza caly uklad do réwnowagi i skupia w sobie nad-
miar energii wynikajqcej z naprezed w sieci krystalicznej. Istnienie duzych na-
prezefi w obszarze omawianej granicy potwierdza rozmyty ksztatt reflekséw na lave-
gramach tego obszaru [9].

Nalezy podkredli¢, ze omawiane zejicia granic blizniaczych wystgpujq prawie
w kazde| tasmie, w ktérej powstaly podluine granice blizniacze, prostopadle do
plaskiej powierzchni tasmy. Nie zaobserwowano natomiast podobnych zej$€ w przy-
padku wystepowania granic blizniaczych réwnoleglych do powierzchni tasmy.

2.4, Lamelle blizniacze

Definicie lamelli blizniaczej podano w punkcie 1.4. x/ Obserwujqc jq pod mikro-
skopem widzimy prostq linig, kféro _2aczyna sie 1 koﬁczy wewnqtrz taémy, co od-
réznia jq od granicy blizniaczej

" /Czgé€ 1/ w poprzednim numerze “"Materiatéw Elektronicznych"

Pojedyncza granica blizniacza musi zaczynaé sig na powierzchni krysztatu lub
w abszarze jego kontaktu z zarodziq i koficzyé sig albo na przeciwleglej po-
wierzchni krysztaly, albo na napotkanej granicy ziarn.



Lamella blifzniacza jest zowsze zakotwiczona na dyslokacjach czeéciowych, bedg-
cych irédlem jej powstania i onihilacji. Poniewaz sklada si¢ ona z dwéch granic
blizniaczych, jest defektem grubszym od pojedynczej granicy blizniaczej, co moz-
no lotwo zauwazyé obserwujqc jq pod mikroskopem.

Granice lamellorne rézniq sie ponadto od granic blizniaczych tym, e powstajq
tylko podczas wzrostu krysztatu i nie zmieniajq arientacji krystalograficznej sqsia-
dujqeych z nimi obszaréw.

Typowe lamelle blizniacze powstale w taémie krzemowe| w wyniku miejscowego
zaburzenia jej struktury przedstawia rys. 32. Mozna zauwoiy€, e migdzy lamello-
mi zachowany jest charakterystyczny dlo plaszczyzn typu {111} kqt 707327 .

Lomelle blizniacze obserwowane no powierzchni taémy krzemowej przedstawia
rys. 7, a na jej przekroju - rys. 42,

Wyraznym dowodem na to, ze lamelle blizniacze wraz z granicami szerokokqto-
wymi mogq powstaé w wyniku dostania sige da struktury tasémy krzemowej wtrqcenia
grafitu, jest rys. 54°[10].

2,5, Struktura polikrystaliczna tasm krzemowych

Sklonnos¢ do tworzenia sie w krysztoloch krzemowych, podczas ich wzrostu, gra-
nic blizniaczych oraz obecnofé wtrqceri grafitu i weglika krzemu w warstewce ciek-
lego krzemu, z ktérej wyciqgana jest tasmo powoduje, ze powstalo w poczqtkawej
fazie wzrostu monokrystaliczna struktura tamy przechodzi w pézniejszych fozach
wzrostu w strukture polikrystaliczng /rys. 34/. Powierzchnie polikrystalicznych frag-
mentéw taém krzemowych przedstawiajq rys. 35-37.

Moze sig zdarzyé, ze badana ta$ma tylka w czesci przekroju mo strukture poli-
krystalicznq. Przypadek taki mozna zoobserwowoé no rys. 38. Przedstawiono struk-
tura polikrystaliczna powstalo podczas wzrostu, w wyniku nieprawidlowego zainicjo-
wonio procesu krystalizacji [I1]. Zanika ono w dalszych etapach wzrostu.

Czesto powtarzajqeq sie strukturq taém jest struktura pokazano na rys. 39 i 40,
Jest to kombinacjo granic ziarn réznego typu réwnoleglych do kierunku wyciqgania,
bqds tworzqcych z nim niewielki kqt, W jej sklad wchodzq migdzy innymi podiuz-
ne granice blizniacze i pory granic blitnioczych /lamelle blizniacze/. W obszorach
miedzy granicami ziorn widoczne sq skupiska dyslokacji éwiadczqce o duzych na-
prezeniach w tym obszarze. Obraz takiego skupiska moina zaobserwowaé na rys. 41,
Na rys. 42 i 43 pokazano przekroje toém odpowiadajqce strukturze z rys. 39 i 40.
Mozna zauwazyé, e miedzy lamellomi blizniaczymi zachowony jest kqt 707327,
charakterystyczny dla plaszezyzn typu {Ill}. No przekrojach widoczne sq réwniez
szerokokqtowe granice ziarn.

Struktura przedstawiona na rys. 39-43 powstala w zakresie stabilnego wzrostu,
przy duzych szybkoiciach wyciqgania.

2.6. Wtrgcenia grofitu i weglika krzemu

W dotychczasowych procesach wyciqgania taém krzemowych stosowano matryce
grafitowe. W wyniku erazyjnego dzialania cieklego krzemu na grafit do cieklego
krzemu znajdujqcego sig w kapilorze i do warstewki rozlanej na powierzchni motry-
cy dostajq sie ziarenko grofitu. Wirgcenia te w przypadku zetknigcia si¢ z powierz-
chniq frontu krystalizacji stojq sig Zrédlem powstania w strukturze tasmy lamelli
blizniaczych i granic szerokokqtowych /rys. 33/. Wtrqcenie grafitu powodujqce ge-
neracje defektéw z rys. 33 przedstawia rys. 44.



W wyniku bardzo krétkiej reakcji grafitu z krzemem na powierzchni wtrqced gra~
fitu, drogq dyfuzji reaktywnej powstajq wydzielenia weglika krzemu. Grubosé tych
wydzieled zalezy od czasu dyfuzji. Przy dostatecznych czasach dyfuzji omawiane
wtrqcenia stojq sie w calej swojej objetosci wiriqceniami weglika krzemu.

Wydzielenia weglika krzemu mozna zaobserwowaé réwniez na powierzchni taém
/rys. 45/.

Doktadniejszej analizy wplywu stosowania matryc grafitowych na doskonatogé
strukturalng taém krzemowych autorzy niniejszej pracy dokonali w artykule [lO].

Przedstawiono w nim wyniki mikroanalizy rentgenowskiej wtrqcenia grafitu
z rys. 44 i wydzielenia SiC z rys. 45. Zawarty w nim jest réwniez opis zapropono-
wanego przez autoréw pracy mechanizmu powstawania wtrqcern weglika krzemu.

PCDSUMOWANIE

Z przeprowadzonych rozwazah moina wysnué nastgpujqce wnioski:

1. Podstawowym defektem wystepujqcym w badanych taémach krzemowych sq grani-
ce bligniacze . Przyczyniajq si¢ one do utraty narzuconej przez proces technologicz-
ny orientacji taémy w obszarze ponizej granicy. Zaobserwowane granice bliznia-
cze moizno podzielié na poprzeczne /przebiegajqce w poprzek krysztatu/ i pod-
luzne /przebiegajqce wzdluz niego/. Podluine granice blizniacze mogq wystepo-
waé pojedynczo lub w zespolach.

2, Jedynym kqtem, pod jakim mogq si¢ spotkaé granice blifniacze w krysztatach

krzemu, jest kqt 70732’ . W przypadku spotkania sie poprzecznej i podluinej

granicy blifniaczej koriczy sie pierwsza z nich. Na odcinku wspélnym dla obu
granic moze si¢ generowaé jeszcze jedna poprzeczna granica blifniacza nachy-
lona pod kqtem 70732’ do poprzedniej.

W przypadku utworzenia sie w wyciqganej taémie krzemowej poprzecznej granicy

blizniaczej mozna, znajqc orientacie zarodzi, przewidzie& nowe wskagniki kie-

runku wzrostu tagmy i nowq orientacje jej plaskiej powierzchni. Opisanq w teks$-
cie metodq moizna réwniez przewidzie€ zmiany orientacji taémy wywotane utwo-
rzeniem si¢ w niej kolejnej poprzecznej granicy blifniaczej.

4. W proktyce podczas wzrostu taém krzemowych nastepuje zazwyczaj wyragne po-
gorszenie ich struktury. Podstawowq przyczynq zwickszaiqcego sie zdefektowania
struktury taém sq wtrqcenia grafitu i weglika krzemu. Wtrqcenia te sq powodem
powstawania w badanych tasmach podczas ich wzrostu lamelli bligniaczych i sze-
rokokgtowych granic ziarn. Eliminacja wymienionych defektéw powinna byé do-
konana poprzez dobér materiatu na matryce bardziej odpornego no erozyjne dzia-
Yanie krzemu /np. wegla szklistego/.

w
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