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"Metoda "opornosci rozpltywu" obok metody C-V jest coraz bardziej popular-
na w ocenie rezystywnoéci krzemowych warstw epitakasjalnych.’ Polega ona. na
pomiarze opornosci kontaktu ostrza metalowego z materiatem p&itprzewodniko~
wym, Opornos¢’ takiego kontaktu "R" jest okreslona przez "opornosé rozplywu"
"Rs" oraz opornoé¢ bariery przy zerowej polaryzacji zigcza [1/ 2,3, 4] 3

opisanej przéz czynnik "k (g ",
R =k (¢) Rs (1)

Doktadne badania powierzchni kontaktu utworzonego przez ostrze sondy pomia-
rowej z powierzchpigq pétprzewodnika, przeprowadzone za pomoca mikroskopu
elektronowego [51, wykazaly, ze skiada sie on z szeregu mikrokontaktéw o
bardzo matych drednicach, W tym przypadku catkowita "opornosé rozptywu" "Rs"

dana jest wzorem:

RS =» —>—— (2)
> : o
. i
5!

agdzie
Q ~ rezystywnodé materiatu pSiprzewodnikowego,

a. - promieA mikrokontaktu.

Ze wzgledu na ziozonosé zagadnienia obliczenie teoretyczne ptaszczyzny

kontaktu ostrza lub wyprowadzenie ogdélnego wzoru na zaleznosdé powierzchni



kontalktowej od nacisku igty jest bardzo trudne. Zadanie lo wiaje 2:q pra=
wle niemozliwe, gdy trzeba z pitaszczyzny kontaktu wydziell¢ powlerzchniq blo-
raca aktywny udziat w przewodnictwie. Z tych powodéw bezpoéredni® oblicze-
nle rezystywnoécl ze wzoru (2) Jest niemozliwe, Zaleznoéé rezystywnosdcl w
funkcjl "opornoécl rozptywu" wyznacza sie eksperymentalnie dla jednorodnych
ptytek wzorcowych, ktérych rezystywnoéé wyznacza siq metoda czterooeirzown.
Zaleznod¢ (2) jest uiyteczna, gdy speiniogy Jest warunek statoscl czilonu
:£1 4 a;, a wiqc gdy Istnleje powtarzalnoéé kontaktu miqdzy metalowym ostrzem
I materiatem péiprzewodnikowym podczas pomiaru ptytek wzorcowych | badane-
go materiatu,

Badanla mikroskopowe pokazaty, ze giéwng role w ksaztaltowaniu kontakto-
wej powlerzchnl odgrywajs nleprawldtowoscl obroblenia powlerzchnl ostrza oras

nleprawldtowoscl obroblenia powlerzchnl badanego materiatu péiprzewodnikowe-
go [6].

2, PRZYGOTOWANIE POWIERZCHNI KRZEMU DO POMIAROW

Problem ulepszenia procesu przygotowania powlerzchnl krzemu do pomia=
réw metoda "opornoéci rozptywu" omawijano na konferencjl w Gaithersburgu
(USA) w czerwcu 1974 r. (7] . Kontynuacja omawianych tam zagadniefi byta
praca [8] . Badano wplyw obrébkl szliféw skyénych, wykonanych na monokry#-
talicznych ptytkach krzemowych, na pomiar rezystywnodécl maferiatu. Szlify wy-
konywano pnstq dlamentows oraz réinyml roztworam| krzemionki, Na granicy
oryginalnej powlerzchni | powlerzchnl aglifu otrzymywano ‘akok w "opornoécl
rozptywu", a wiqc | w rezystywnodci. Skok ten byt duzo wiqkszy od dopuszczal-
nego 10-procentowego skoku, ktéry moze by¢ zwigzany z rozkitadem domleszkli
'powstate] w trakcle wyclggania kryaztatu oraz ze zmiang kontaktu przy przejé-
clu ostrza na szlif. Na tej podstawie sadzono, e proces polerowanla zmienia
elektryczne wiasnodcl krzemowych powlerzchnl. Badane prébkl poddawano.tez
réznym .kqplelom chenilcznym (roztwér kwasu fluorowodorowego, kwas chromowy,
wodorotlenek amonu | wodorotlenek amonu z nadtlenklem wodoru). Kazda z
tych chemicznych obrébek dawata zmlanqg wartodcl opornoécl rozptywu na szll-
fie, natomiast wszystkle - z wyjatklem obrébki w kwasle fluorowodorowym - po-
zostawiaty nlezmienione wartodcl opornodcl rozptywu na mniexzeazlifowanym frag-
mencle powierzchnl ptytki zabezpleczonej naturalnym tlenklem. W 2adnym jed-
nak przypadku zadna z tych chemicznych obrébek nle dawata rozsadnej zgod-
nodécl miqedzy wartodclq opornodci rozptywu mlerzonej na powlerzchni szlifu | na
oryglnalnej powlerzchnl czotowej. Wprowadzenie cyklu wygrzewanla wypolerowa-
nych ptytek w temperaturach od 70°C do 100°C, pod zmniejsZonym cidnienlem,
przez 15 minut, takze nle dato zgodnodéci pomiaréw, Doplero wygrzewanle w

temperaturze minimum 150°C, przez 15 minut, bezpodrednio przed pomlarem,



prowadzito do poprawy wynikow. Szlify polerowane byly roztworami krzemionkli,
alkalicznym roztworem tlenku cyrkonu, zawiesiny llenku glinu w wodzie, trawia-
czem CF’4 oraz roztworem tlenku glinu w glicerynie | tréjchloroetylenie. Po wy-
grzaniu, w kazdym z tych przypadkéw otrzymano zadowalajacy zgodnosé wy-

nikéw z wynikaml! wyznaczonymi metodq cztercostrsows 1 metods C-V,

3. WPLYW PROCESU STARZEMIA Sl PCWIERZCHNI KREZEMU
NA POMIAR OPORNOSCI ROZPLYWU

Dalszym niepoindanym efektem obserwowanyrth podczas pomiardw éwiezo pad-
lerowanych piytek krzemowych jest wzrost wartodci oporncdci rozptywu propor+
cjonalny do uptywu czasu. W kilka minut po polerowaniu, czyszczeniu i osuszeniu
obserwuje siq wyrefny wzrost rezystywnodci, ktéry trwa przez okolo 48 godzin,
W celu wyeliminowania efektu siarzenia slq plytek autorzy pracy L&) zastoso-
wali frzy sposoby czyszczenia plytek po wypolerawaniu,

Pierwszy polegat na gotowaniu wypolerowanych prébek przez 1% minut w
stezonym kwasie azotowym | plukaniu w wodzle destylowanej}, drugi na dodatko-
wym zanurzeniu w kwasie fluorowodorowym w celu usuniqcia wszystkich tlen-
kéw oraz identycznym myciu prébek., Trzeci sposéh to kapanle piytek w kwasie
siarkowym, nastepnie w kwasie fluorowodorowym oraz 'mycle w wodzie utlenio-
nej, plukanie i suszenie, Zaobserwowano, te starzpnie siq byic szybsze na
piytce, ktéra zanurzono w kwasie fluorowodorowym, a wolniejsze, ale nadal zbyt
szybkie, na pilytkach mytych w perhydrolu. Szybkofé procesu starzenia sig by~
ia takze silnie zaleina od wzglednej wilgotnodci powietrza: byla mniejsza pod-
czas suchej pogody. 2 tegza powodu zdecydowano, by suszyé plytki krzemowe
przez wygrzewanie. Po godzlnnyim wygrzewaniu w'temperaturze 150°C, w po-
wietrzu, prébki nie wykazywaty starzenia przez okoto 35 minut w otoczeniu o
dredniej wzglednej wilgotnodci 50%, W celu poprawy wynikéw -pomiarowych urzé-
dzenie do pomiaru rezystywnosci umieszczono w pojemniku z pochitaniaczem,
by zapobiec nagiym zmianom wildotnoddi | temperatury., Zwiqkszylo to okres sta-
bilnosci pomiaréw powyzej 1 godziny, Po' tym cokresie ponowne czyszczenie |
wygrzewanie dawato wyniki pomiarowe rdznigce siq nie wiqcej niz o 1™ wartodct

poczatkowe).

4. WPLYW STANU POWIERZCHNI KRZEMU NA POMIAR REZYSTYWNOSCI
METODA "OPORNOSCI ROZPLYWU"

Przeostawione w pracy pomjary wykonano za pomocyg tréjsondowego manipu-
latora o ostrzach pomiarowych wykonartych z weglika wolframu, Promieri krzy-
wizny tych ostrzy wynosit 25 pm. Wstepne pomijary prowadaone na powierzch-

niach polerowanych pasta diamentows o réznej gradacji ziarna wykazaly duze
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réznice wielkodéci opornosci rozptywu, (rys. 1). Pomlery prowadzone na po-
wierzchniach polerowanych proszkiem diamentowym o gradacji zlarna wiekszej
niz 1 '.Arn. wykazywaty podwyzszong wartodéé opornodcl rozptywu oraz duze jej
rozrzuty. Dla tych gradacji ziarna rysy powstate na powlerzchni krzemu pod-
czas Rolerowania 84 poréwnywalne ze éladami sond. Na takiej powierzchni son-
da nie daje powtarzalnodci kontaktu metal-p6Stprzewodnik, a wiec nie daje pop-
rawnej wartodci rezystywnosci. Mate rozrzuty rezystywnoscl - ktére mogs byé
spowodowane tylko rozkiadem domieszki, powstalym w procesie wyciggania
krysztatu - otrzymano, gdy piytka byta wypolero-wana proszkiem diamentowym

o gradacji ziarna mniejszej niz 1 pm. ‘

W ramach pracy zbadano wpilyw stdsowanych w ITME obrébek powierzchni
na pomiar rezystywnosci metodg "opornodci rozptywu". W tym celu na krzemo-
wych monokrystalicznych prébkach typu "p", wypolsrowanych odczynnikiem
'Lustroks 1000", wykonano szlify skodne pasta diamentows, roztworem krzemion-
ki | amonjaku oraz roztworem krzemionki | wodorotlenku potasu. Na tak przy-
gotowanych prébkach zmierzono rozkiady rezystywnodéci na granicy szlifu |
plerwotnej powlerzchni. Zaobserwowano nastepujace prawidiowodci:

Pomiary wykonane na powierzchniach polerowanych pasta diamentowa wy-
kazywaly nizsza wartodé "opornodci rozptywu" w stosunku do pomiaréw wyko-
nywanych na powierzchniach wypolerowanych "Lustroksem 1000" (rys. 2a).
Takie same pomiary przeprowadzone na powierzchniach polerowanych roztworere
krzemionki | amoniaku wykazywaly jeszcze wyzsza wartodé opornodéci rozpty-
wu (rys. 2b). Pomlary rezystywnosci tych krysztatéw przeprowadzone metods
czteroostrzows wykazaly, ze najbardziej poprawne wyniki otrzymuje sigq, gdy
powlerzchnia krzemu polerowana jest pasta diamentowa.

W celu wyeliminowania opisanych efektéw pomiarowych badane prébki pod-
dano procesowl wygrzewania, Wygrzewanie przeprowadzono na metalowej piycie
rozgrzanej do temperatury 150°C, przez 15 minut. Powtérne pomiary przeprowa-
dzone na tych samych powierzchniach nie wykazywaly juz skokéw "opornoséci
rozptywu" na granicy réznie polerowanych powierzchni, a wyznaczona rezys-
tywnodé bardzo dobrze zgadzata sige z wartosciami wyznaczonymi metoda
czteroostrzows. Proces wygdrzewania zlikwidowat tez catkowiclie skoki oporno-
éci rozptywu przy pomiarach warstw epitaksjalnych, na ktérych wykonano szlif
skodény (5-}-. 3). Ma to duze znaczenie przy prawidlowej ocenie poziomu re-
zystywnodci warstw epitaksjalnych, Na rysunkach 4 | 5 zaznaczono prawldiowo
I nieprawidlowo ocenione poziomy rezystywnodci warstw. W celu Zaobserwowa=-
nia wpt'wu procesu wygrzewania na pomiar rozkiadu | niejednorodnodci mono-
krysztatéw krzemu typu "n" i "p" zmierzono radialne rozklady rezystywnodci
przed | po wygrzaniu (rys. 6 I 7)e W obu przypadkach zaobserwowano obni-
2enie poziomu rezystywnodci po wygrzaniu, natomiast w rozkiadzie rezystywnod-

cl nie zaobserwowano wyraznych zmian.” Radialny rozkiad rezystywnodci mlerzo-

11
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POLOZENIE PUNKTU POMIRRONEGD

Rys. 4. Profil opornoécl rozptywu w warstwie epltaksjalnej typu
p/p*, mierzony na szlifle polerotvanym roztworem krzemionkl z
amaniakijem
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PRGEENIE PUNKTY POMIAROMECQ

Rys, 5, Profil opornoéci rozptywu w werstwie epitaksjelnef typu
plp , mierzony na szlifie polerowanym pasta diamentowqg

15



Aruszaliix od 1 pezad 4, NdA] NMSSIR REERLL0UOCE DFNUMATATES PRIXTOM AUTRIDON ‘9 ‘TAY

(==]p




essce s penee ptzd;”)nm

ssoscncesscan U Ag,-?"”""

A

o 200 4«08 600

3 ¢faem]

d/um]

Rvs, 7, Rozktad mikroniejednorodnosc: krzamu typu 0" nrzea 1 po wygrzan.u

no metoda czteroostrzowa, Ot zvmane wyniki dosé dobrze roadzajy sie 7 roz-
«tadem otrzymanym inetodn "opornodci rozptvwu® na wydrzanym krysztale,

A remach pracy prreprowadzono pomiary wigkszej serii probek monukry sta-
liczmych tvpu “n" 1« "p", przed i pc. wyorraniu, Hajwigksze xwmiany miel znonej
opornosci rozulywu po wydrzaniu zaohserwowano dla krysztatow krzemu typu

'p

o rezystywnosciach vigkszvch o 182 v (rvs. 8). 1moces wyarzevanla
zwicksiyt korelacje migdzy mierzona opornodcie rozptywu a rezystywnodcin mie-
TZona metwaa czternnslrzowg. Polepszenie tej lkorelacji pozwolito na bardziej
preeyzyje wycechowante miernilka da pomiardw metoda "opornosci rozptywu,

A wigc i na bardziej precyrvire wyznaczanie rezvs stywnodci badmnych warstw
epitalcsjainy .in,

sroces wydrzewania w temperaturie 150°°C popravia poz2iom mierzonei re-

zyatywnnéci, polepsze zgodnedé pomiaréw wykonsnraly metoda “opornescit roz
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Rys. 8, Wpitvw wygrzewania na pomiar opornogci rozptywu krzemu
typu "r‘" i "p'l

pitywu" i metbdg czteroostrzowa., Zmiana stanu powierzchni po wyvgrzaniu nie

jeet jednak trwata, Rysunek 9 przedstawia przykiadowo procentows zmiang wy-
znaczanej rezystywnodci monokrystalicinej phrtki w funkcji czasu, jaki uptynat
od zakoticzenia procesu polerowania, mycia i wygrzewania, Z nrzedstawionych
pomiaréw wynlke, ze fakt siorzenia sig powierzchni krzemu wnosi istotny biad

do pomiardw parametrSw elektrycznych krzemu metods "opornoséci rozplywu'.

Ss AMAIIZA WYNIKOW
Na powierzchni pivtki monokrysataliczne), w wyniku przerwarua periodycznose~

ci s:eci krystalicznej oraz w wyniku adsorpcji z otoczenia domieszek tairich
iak np, tlen, tlenek wggla, woda, powstafn siany powierzchniows, iktérych pozios

my erergetyszne znajduja si¢ w pasmie zabronionym,

7T

W wwvniku przyciagania priez tadunek powierzchnlowy nosntkdw pradu
mbigtodci pbiprzewoudnika w obszarze prrzylegajacym do powierzchni powstaje

podwdjnie natadowana werstwa, W polprzewodnikach, gdZie <orcentracja swo-

18
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Loinveh nosnikdw jest znecenie mneisza niz np. w metalach, obssar tacunken
proecli zenneds przeko dosydé glgbone do ik sztahu, Obeénodé w poiprzewnd-
mtzach faduniku przestrzenonego —Znienia jogo schemat energetyczny w obszarze
urzvlenajacym do powierzchni L')-l . Powstaje zakrzywienle pasm anergetycznych
“tore ma wplyw na opornesé knnlaldu metel-pStprzewodnik, a wige ma tez wphw
nu mii€rzony vpornosé rozplywi, Ze wesledu na to, ze sity winZqce adsorbowe-
ne czasteczki z powlerzchnig pélprzewodnika s3 zawarte w granicach od 0,01 eV
do 1 eV, proces’ wygrzewania w temperaturze 150°C moze spowodowaé de-
sorpcig nicktéGiych jondw, a wivc zmienié mierzong opornos< rozpltywu, Zaouser-
wowane vdZznice mierzonej opornosci rozplyvu na powierzchniach polerowanych
"Loslroksem 1000", kraiemonka 7z anioniakiem, krzemionksy z wodorotlenkiem po-
tas', . stosunku do pomiarédw na powierzchni pclerowanej pestyg diamentovrg
mozna thumaczyd rérzna adsorpcja zachndzacyg podczas procecsu polerowania,
“Wyvmienione 1ortwory sa substancjami polerujacymi mechaniczno-chemicznle, na-~
tomiast pasta diamentowe jest subslancjs poleruiqcq tylko mechanicznie, & wiqe
adsorpeja przy tej technice wykonywania szlifévw powinne byé najmniejsza, Wy-
areewania w temperaturze 150°C, przez 15 minut, w wynlku desorpcjli jondw =

wowierzchni doprowadza réznie obrabiene powlerzcbrie do tego amaego stanu,

. WNIOB KL
vrzeprowadzonycin hadah meozna wyciagnac nastgpujace wnioski:

1. Stan powlerzchni plytek krzeimnowych ma istotny wohrw na pomiar rezys-
tvwnosci irzemu motodn opornoscl rozpltywu,

2. Kaida lechnologia polerowania ph/tek krzemovrych doprowsdzs leh po-
wierzchnie do innego stanu,

3. Poprawny stan powierzchni rozna uzyskaé przez wygrzanie wypolerowa-
@] phtki przez 15 minu! w temperaturze 150°C.

1, c'omiar rezystywnosci nalezy wylkonadé bezpodrednio po wypolercowanin.
mmyciu i wygizaniu plyte, aby odraniczyé do minimum wplvw procesu slarze-

nia sie powierzchni prébelr na wynik pomijaru.

(Wetyneto 27.1X.1980)
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