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METODĄ 
„OPORNOŚCI ROZPŁYWU" 

1. W S T I j P 

'Metoda "oporności rozpływu" obok metody C-V jest coraz bardziej popular-

no w ocenie rezystywności krzemowych warstw epitaksjalnych. Polega ona nĄ 

pomiarze oporności kontaktu ostrza metalowego z materiałem półprzewodniko-

wym. Oporność' takiego kontaktu "R" jost określona przez "oporność rozpływu" 

"Rs" oraz oporność bariery przy zerowej pplaryzacji złącza [l / 2, 3, 4 ] , 

opisanej przez czynnik "k ( ^ )". 

R - k ( <5 ) R a (1) 

Dokładne badania powierzchni kontaktu utworzonego przez ostrze sondy pomia-

rowej z powierzchpiĄ półprzewodnika, przeprowadzone za pomocą mikroskopu 

elektronowego [ 5 J , wykazały; że składa on z szeregu mikrokontaktów o 

bardzo małych średnicach. W tym przypadku całkowita "oporność rozpływu" "Rs" 

dana jest wzorem: 

O 
R S - ( 2 ) 

gdzie 

V - rezystywność materiału półprzewodnikowego, 

a. - promień mikrokontaktu. 

Ze względu na złożoność zagadnienia obliczenie teoretyczne płaszczyzny 

kontaktu ostrza lub wyprowadzenie ogólnego wzoru na zależność pov/ierzchni 
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kontaktowej od nacisku igły jest bardzo trudne. Zadanie to jcoje pra-

wie niemoiilwe, gdy trzeba z płaszczyzny kontaktu wydzielić powierzchnią bio-

rącą aktywny udział w przewodnictwie, Z tych powodów bezpoórednik oblicze-

nie rezystywności ze wzoru ( 2 ) Jest niemożliwe, Zaleinońć rezystywnoAci w 

funkcji "opornoAci rozpływu" wyznacza się eksperymentalnie dla jednorodnych 

płytek wzorcowych, których rezystywnoóć wyznacza si^ metodą czterooetrzo-wą. 

^aleinońć ( 2 ) Jest użyteczna, gdy spełniony Jest warunek stałoAci członu 

4 ap a wi^c gdy istnieje powtarzalność kontaktu miedzy metalowym ostrzefn 

i materiałem półprzewodnikowym podczas pomiaru płytek wzorcowyćh 1 badane-

go materiału« 

Badania mikroskopowe pokazały, że główną rolą w ksztaKowaniu kontakto-

wej powierzchni odgrywają nieprawidłowości obrobienia powierzchni ostrza oras 

nieprawidłowoAcl obrobienia powierzchni badanego materiału półprzewodnikowe-

go [6J . 

2. P R Z Y O O T O W A N I E P O W I E R Z C H N I K R Z E M U D O P O M I A R Ó W 

Problem ulepszenia procesu przygotowania powierzchni krzemu do pomia-

rów metodą "oporności rozpływu" omawiano na konferencji w Oaithersburgu 

(USA) W czerwcu 1974 r. C J • Kontynuacją omawianych tam zagadnień Ijyła 

praca f SU . Badano wpływ obróbki szlifów skośnych, wykonanych na monokry*-

talicznych płytkach krzeriiowych, na pomiar rezystywnoAci maCeriału. SzUfy Wy-

konywano pastą diamentową oraz różnytni roztworami krzemionki. N a granicy 

oryginalnej pęwierzchni i powierzchni ojfillfu otrzymywano akok w "opornoici 

rozpływu", a wiąc i w rezystywnońci. £^kok ten był dużo większy od dopuszczal-

nego lO-procentowego skoku, który może tjyć związany z rozkładem domieszki 

' powstałej w trakcie wyciągania kryształu oraz ze zmianą kontaktu przy przejś-

ciu ostrza na szlif. N a tej ppdstawie sądzono, że proces polerowania zmieni* 

elektryczne własności krzemowych powierzchni. Ba'dane próbki poddawano też 

różnym kąpielom chemicznym (roztwór kwasu fluorowodorowego, k w a s chromowy, 

wodorotlenek amonu i wodorotlenek amonu z nadtleriklem wodoru) . K a ż d a z 

tych chemicznych obróbek dawała zmianą wartości oporności rozpływu na szli-

fie, natomiast wszystkie - z wyjątkiem obróbki w kwasie fluorowodorowym - po" 

zostawiały niezmienione wartości oporności rozpływu na nłeeeazlifowanym frag-

«lencle powierzchni płytki zabezpieczonej naturalrrym tlenkiem. W żadnym Jed-

nak przypadku żadna ż tych chemicznych obróbek nie dawała rozsądnej zgod-

ności miądzy wartością oporności rozpływu mierzonej na powierzchni szlifu 1 na 

oryginalnej powierzchni czołowej. Wprowadzenie cyklu wygrzewania wypolerowa-

nych płytek w temperaturach od 70°C do 100°C, pod zmniejszonym ciśnieniem, 

przez 15 minut, także nie dało zgodności pomiarów. Dopiero wygrzewanie w 

temperaturze minimum 150°C, przez 15 minut, bezpośrednio przed pomiarem, 
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prowadziło do poprawy wyników. Sstliiy polatrowane były ^roztworami krzemionki, 

alkalicznym rozłwor«m tlenku cyrkonu, zawłesinci Uenku ^ n u w wodzie, trawia-

cxem C P ^ oraz roztworem tlenku glinu w glicerynie i trójcfiloroetylenie. Po wy-

grzaniu, w każdym z tych przypadków otrzymano zadowalającej zgodność wy-

ników z wynikami wyznaczonymi metody człerooatrsową l nń*tod«i C-V, 

3. W P Ł Y W P R O C E S U S T A B Z B M I A SlIJ P O W I E R Z C H N I K R Z E M U 

NA P O M I A R O P O R N O Ś C I R O Z P Ł Y W U 

Dalszym niepoiądanym efektem obserwowartyiti podczas pomiarów świeżo pb-

l«rowanych płytek krzemowych Jest wzrost wartoAci oporne .icl rozpływu prot>or* 

cionalny do upływu czasu. W kilka minut po polerowaniu, czyszczeniu i osuszeniu 

obserwuje si^ wyre£ny wzrost rezystywności, który trwa przez około 48 godzin. 

W celu wyeliminowania efektu etarzenia sl4| płytek autorcy pracy zastoso-

wali (rzy sposoby czyszczenia płytek po wypolerowaniu. 

Pierwszy polegał na gotowaniu wypolerowanych próbek przez IS minut w 

stężonym kwasie azotowym i płukaniu w wod<le destjOowaneJ, drugi na dodatko-

wym zanurzeniu w kwasie fluorowodorowym w celu usunięcia wszystkich Ue.>* 

ków oraz identycznym myciu próbek. Trzeci spos'óf> to, kąi^anle płytek w kwasie 

siarkowym, następnie w kwasie fluorowodorowym otfaz ' mycie w wodzie utlenio-

nej, płukanie i suszenie. Zaobserwowano, i e starannie si^ było szybsze na 

płytce, którą zanurzono w kwasie fluorowodorowym» « Wolniejsze, ale nadal zbyt 

szybkie, na płytkach mytych w perhydrolu. Szybkoić procesu starzenia si4t by^ 

ła takie silnie zal'eżna od względnej wilgotności powietrza: była mniejsza pod-
« 

czas suchej pogody. 2 tego powodu zdecydowano, t>y suszyć płytki krzemowe 

przez wygrzewanie. Po godzlnnyih wygi^zewaniu w' temperaturze 150 °C , w po-

wietrzu, próbki nie wykaafywały starzenia przez około 33 minut w otoczeniu o 

średniej względnej wilgotności 50%, W celu poprawy wyników -pomiarowych u r z ^ 

dzenie do pomiaru rezystywności umiesssczono w pojemniku z pochłaniaczem, 

by zapobiec nagłym zmianom wllgotnośdi 1 temperatury. Zwiitlo^syło to okres sta-

bilności pomiarów powyżej 1 godziny. Po' tym okresie ponowne czyszczenie i 

wyfirzewanie dawało wyniki pomiarowe różniące się nie wiącej niż o v/artoścl 

początkowej. 

4. W P Ł Y W S T A N U P O W I E R Z C H N I K R Z E M U N A P O M I A R R E Z Y S T Y W N O S C I 

M E T O D Ą "OPORhTOSCI ROZFł iYWU" 

Przeostawione w pracy pomiary wykonano za pomocą trójsondowego manipu-

latora o ostrzach pomiarowych wykonartych z węglika wolframu. Promień krzy-

wizny tych ośtrzy wynosił 25 ^im. Wstępne pomiary prowadsone ńa pOwlerzch-

niacłi polerowanych pastą tliamentową o różnej gradacji ziarna wykazały duże 
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różnice wieUcońci oporności rozpływu, (rya. l)'. PomlAry prowadzone na po-

wierzchniach polerowanych proszkiem diamentowym o gradacji ziarna większej 

nii 1 fjm wykazywały podwyższoną wartoóć oporności rozpływu oraz duże Jej 

rozrzuty. Ola tych gradacji ziarna rytiy powstał* na powierzchni krzemu pod-

cza» Dolerowania są porównywalne ze ¿ladami sond. N a takiej powierzchni sor^ 

da nie daje powtarzalności kontaktu metal-półprzewodnik, a wi^c nTe daje pop-

rawnej wartości rezystywności. Małe rozrzuty rearyStywnoicl - które, roogą byó 

spowodowane tylko rozkładem domieszl<i, powstałym w procesie wyciągania 

kryształu - otrzymano, gdy płytka była wypolerowana proszkiem diamentowym 

0 gradacji ziarna mniejszej niż 1 pm. ' 

W ramach pracy zbadano wpływ st6sowaivch w I T M E obróbek powierzchni 

rka pomiar rezystywnoóci metodą "oporności rozpływu". W tym celu na krzemo-

wych monokrystalicznych próbkach typu "p"i wypolsrowanych odczynnikiem 

"Iiustroks 1000"i wykonano szlify skoóne pastą dieunentową, roztworem krzemion-

ki i amoniaku oraz roztworem krzemionki i wodorotlenku potasu. N a tak przy-

gotowanych próbkach zmierzono rozkłady rezystywnońci na granicy szlifu i 

pierwotnej powierzchni. Zaobserwowano następujące prawidłowości! 

Pomiary wykonane na powierzchniach polerowanych p a s ^ diamentową wy-

kazywały niższą wartość "oporności rozpływu" w stosunku do pomiarów wyko-

nywanych na powierzchniach \vypolerowanych "Lustroksem 1000 " (rys. 2a ) . 

Takie same pomiary przeprowadzone na powierzchniach polerowanych roztworem 

krzemionki i amoniaku wykazywały jeszcze wyższą wartość oporności rozpły-

wu (rys. 2b) . Pomiary rezystywności tych kryształów przeprowadzone metodą 

czteroostrzową wykazały, że najbardziej poprawne wyniki otrzymuje sią, gdy 

powierzchnia krzemu polerowana jest pastą diamentową. 

W celu wyeliminowania opisanych efektów pomiarowych t>adane próbki pod-

dano procesowi wygrzewania. Wygrzewanie przeprowadzono na metalowej płycie 

rozgrzanej do temperatury 1 5 0 ° C , przeż 15 minut. Powtórrte pomiary przeprowa-

dzone na tych samych powierzchniach nie Wykazywały Już skoków "oporności 

rozpływu" ńa granicy różnie polerowanych powierzchni, a wyznaczona rezys-

tywność bardzo dobrze zgadzała się z wartościami wyznaczonymi metodą 

czteroostrzową. Proces wygrzewania zlikwidował też całkowicie skoki oporno-

ści rozpływu przy pomiarach warstw epitaksjalnych, na których wykonano szlif 

skośny ( ^ s , 3 ) . M a to duże znaczenie pr2ry prawidłowej ocenie poziomu re-

zystywności warstw epitaksjalnych. N a rysunkach 4 i 5 zaznaczono prawldłowxi 

1 nieprawidłowo ocenione poziomy rezystywności warstw. W celu żaobserwowa-

nia wpł^-wu procesu wygrzewania na pomiar rozkładu i niejednorodności mono-

kryształów krzemu typu "n" i "p" zmierfcono radialne rozkłady rezystywności 

przed i po wygrzaniu (rys. 6 1 7 ) , W obu przypadkach zaobserwowano obni-

żenie poziomu rezystywności po wygrzaniu, natomiast w rozkładzie rezystywnoś-

ci nie zaolsserwowano wyraźnych zmiart.' Radialny rozkład rezystywności mlerzo-

11 http://rcin.org.pl
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!<ys, 7. RozKłncI niikroniejt^cłnoroflnośct kr/iemu typu " u " pr̂ it-fJ i [jo u-ysrT.on.ii 

$O0 400 

dfMm-J 

no metoda crterooslrzow^ , Otizymnn«? wyniki d o ń i d o b r z e kROflziijt^ się 7 roz-

itfidpm otrzynmnym inetodq "oporności rozptyivu" na v/yarzonym krysztr.le. 

'A r e m a c h prncy pr;-.eprov.niizono pomiary «vi^ksr-.ej Borii prólpok nionokrystc\-

Hc.znyct» t\'pu " n " i " p " , przed i pc. v.̂ yr-r-'onitJ. IJajwi^ksze .riiiinriy n-iPir.orioj 

oporności rozpływu po ivy;j,rzoni<.i zrtol •serwowoiio dUi Icryszt^iów k r z e m u typu 

'p", o rezyatywriościoch y-iększych od 1 (r\ s. « ) . o c e a \vyprze.r-anio 

zvvi<>lc.s;:ył korelacjijr miedzy rripr-itotu-v opornośt it- rozpływu .i rPzystywno4cią mie-

" z o n o czterooslrzov.'»4. Pol^p-szł^iiic toj korplacji pozwoliło n«» bardziej 

t>rr.t;yzyjiio wycechowr .nle nnor-nilcr. tlo po;iii^róv. tpetorl^ "or>o>-no30i roipływij", 

.5 v ise i na horilziej prfcyzyjnt- \\yz:n<icza>u«> rtiZvBlyv"nońci borliinych warstw 

«ipitnksjf.iny .h. 

j wyąrzewani?» w lemp^^raturiŁP ir)(t'''C poprawić« poziom mierzonej re-

:!:y3ty\vn')ści. pol< p̂s-<:t> z g o d n o ś ć pominrów wykon^nycl i rripKidq "oporricóci roz-
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R y i 8 , W p ł y w wygrzowanio no pomiar oporności rozpływu krzemu 

typu " n " i " p " 

pływu" i metbdą czteroostrzowij. Zmiana stanu p o w i e m c h n ! po wygrzaniu nl& 

jefił jednak trwała. R y s u n e k O przedstawia przykładowo procentową zmiany wy-

z n a c z a n e j rezysti-wiiości monokrystalicżnej płj-tkl w funkcji c z a s u , jaki upłyniął 

od z a k o ń c z e n i a p r o c e s u polerowania, mycia i wygrzewania , Z nrzedsfnwionych 

pomiarów wyilko, żc fakt aierzenia si^ powierzchni krzemu wnosi istotny bł^d 

d o pomiarów parałr.etrÓTv elektrycznych k r z e m u metodą "oporności ro2płyv/u". 

0. A M A U 2 A VrfYNIKÓW 

Mo powierzchni płytki :nonokr>'stalli:znei, w wyniku przerwania perioilycznoó-

ci Eieci krystalicznej oraz w wyniku odsorpcji z otoczenia domieszek lalrich 

jak np. tlen, tlenek w^gla , v/od«, powstajsi stany powierzchniows , iclói->'ch poziom 

my er;er{;etycnnfe znnjcIi/jĄ »1«; w paśmie zabronionym. 

W yr/^nlku prEyciĄ^nnia p r z e z ładunek powierzchnloivy nośr^ików prndu r. 

«»b!<}toścl półprzewodnika w o b s z a r z e prar-ylegajĄcym do powier?chtji powfstoje 

podwójnie naładowano worsl\va. W półprzewodnikach , gd^ie koncentri^cjo swc-

la 
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i i i U n c i i l a d u r i i t u p r z e s t r z i - r m e f j O '.luitirii^i j ' - l i o s c h o n i u t enerqot^'c/'.ny w obŁZarze 

;jrzv lor.ajcicyrn rjo povviprzchni L'J 1 • P o w - i t a j e zakrzywienie p a a m «nerget^/czjiych 

'•tórt- nui wpływ t>o oporność konlal;^^ melal-półprze-Aodnik, a wi«?c mn teł wpływ 

nu m i i f r z o n r j oporność ro^plyv/i.i. Z e w^i',lt¿(Ju nn to, że sił"/ wi<»Ż£\ce adaoroowo-

r i f (.¡'.ąstccski z po-A-iorz.r.hnici p<^prs!ev/odnikii s ą zawarte w granicach o d 0 , 0 1 « y 

d o 1 eV, p r o c e s wj 'grzewania w temperaturze 1 5 o " c m o ż e s p o w o d o w a ć de-

= o r p c i ' i r . i e k t ó i y c f i jonów, « w i i j c z m i e n i ć m i e r z o n i ^ oporność rozpływu. Zaobser-

wtjwone f ó ż i i i c R rniorz<)n«?j o p o r n o ś c i roy.pł-yv.v> no powierzckiniach poleróworiych 

"'-iiijli'okiif-!)!! 1.000", l:r::oiiuoi-Uc.-^ z ftnioniakioin, krzemionką z v-'odorot)tnki<sm pc»-

tas ', .stosunku do pomiarów na powierzchni polerowanej pe&tą Jiamentov/cv 

morlua ttiiniaczyć różną adsorpcją z a c h o d z ą c ą p o d c z a s procesu polerowi'nia. 

Wymienione loi-ty.-ory Ką nubatancjami polerującymi niechariiczno-chomicznie, na-

tomiast piistii dinmentov'«? josl substancją polerującą tylko riftchariiczni«, a wiqc 

riiilsiorpcjt» prŁy toj technice wykonywania &z!iió\v powinna tryć najnuiipjsza. W y -

¿r ' . roivar.io v / tfciTiporaturze 1 5 0 ° C , p r z e z 1 5 minut, w v.^rilku desorpcji jonów z 

•lowierzc.hni d o p r o w a d z a różniR obrabitine powier^tcbr-ie do tego sfii^f^o atonu, 

h- WNTOSiCl 

przeprowŁid zony cii baclaó można wyciągnąć następując? wnioski: 

1. Gton powierzchni płytek krzeino-A-ycli me ¡."»totny \jptyvr na pomiar recyił-

tywności irrTiumu triotodq oportiosci rozpływu. 

2. Knirla lechnoiogiń pol«?ro'vonin pł;/tek krzemo\vi'ch doproivodES li-.ii po-

wiorzchiiie do innego stanu. 

1 . Voprn -vny stan powiorzcfini można uzyskać przez ny.ąrznnie -.vypolerowa-

'oj płatki przez Ib niiniit w tempeinturne 150°C. 

4, c'omi<ir rezy&tywności nałoży wykonać bezpośrednio po wypolci 

'myciu i v.r/gizQniu płytek, aby ograniccyć do minimutn wpływ procesu clarze-

Mia Sie po\i'ier3chni próbek nn wynik pomiaru. 

(Wpłynęło 27.LX:.1980) 
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