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Grazyna ADAMKIEWICZ, Andrzej BAJOR - "Badanie naprezen w krzemie
otrzymanym metoda Czochralskiego”

W pracy przedstawiono doéwiadczélne wyniki badan naprezen w krysz-
tatach i ptytkach krzemu otrzymanego metoda Czochralskiego, uzyskane
przy pomocy metody elastooptycznej. Obserwacji i rejestracji oraz
pomiaru wielkoéci naprezern dokonywano w ukladzie polaryskopu linio-
wego_z torem telewizyjnym., Naprezenia o wielkoéciach powyzej
1x10 dyn/cm2 wystepowaly jedynie w koncowych czesciach kryszta-
6w si. Typowy rozkiad naprezeri wzdiuz drednicy badanych piytek Si
charakteryzowal sig istnieniem maksimum polozonego w poblizu krawe-
dzi piytki. Zaproponowano zestaw parametréw charakteryzujacych na-
prezenia w piytce péiprzewodnikowej, ktére byty nastepnie badane
w funkcji niektérych parametréw procesu krystalizacji oraz parametrow
materiatowych Si. Przedstawiono zaleznodci maksymalnej wielkosci
naprezenia w piytkach Si od szybkoéci wyciggania krysztalu oraz od
koncentracji domieszek aktywnych /bor, fosfor/ oraz od koncentracji
tlenu. W prébkach, w ktérych ujawniono istnienie dyslokacji, stwier-
dzono jakosciowg zgodnodé rozklédu gradientu naprezen i rozkiadu
gestosci dyslokacji.

Grazyna ADAMKIEWICZ, Andrzej BAJOR - "Studies of residual stress
in Czochralski-grown silicon crystals”

This paper presents the results of photoelastic studies of residual
stress in Czochralski-grown silicon crystals, These studies reveal
that a stress exceeding 1x107 dyne/cn2 can only be found in the end
part of the crystal. The typical stress pattern across the slice
cut from silicon crystal perpendicularily to its axis was radial
and the stress maxima were situated close to the edge of the slice.

A set of parameters characterizing residual stress has been proposed.
The relations of the maximum stress to the pull rate and to the con-
centrations of phosphorus, boron and oxygen has been presented.
Satisfactory agreement was obtained between stress- gradient distribu-
tion and dislocation density distribution.

54 Legalng Aodnoetka naprezenia mechanicznego w uktadzie Si jest Pa;

1 dyn/cmé = 10-1 Pa /przyp. wyd./.



P. AIAMKEBWY, A. 5AOP - "HccaezoBanue HanpaXeHH#t B KPeMHHH NOJYYeHHOM 1
meroxom Yoxpaasckoro"

P paGoTe mpeicTaBleHH SKCHEPHMEHTAJbHHE pPe3yJbTaTH HCCHeNOBaHHH
HanpAXeHHH# B MOHOKDHCTANNHYECKHX CJIHTKAX M NJACTHHKAX KPEeMHHUA
NMOJY4YeHHOrCc MeTonoM YoxpanbCckoro. HamepeHusa GHIHM NPOBeAEHH C NMOMOMbI
3JaCTOONTHYECKOTO MEeTOJa B CHCTeMe JWHeXHOro MOoJAPHCKONa C TeJeBH3HOH--
HHM TOpoM. Hanpaxenua Goabme, 4YeM 1.107 .zm/cu2 HabJiofaluCh TOJBKO
B KOHLEBHX 4YacTAX CAHTKOB,

Kax nokasajau THNHYHHE pacupeleleHHAs HanpaxeHH# No AHaMeTpy HCCIeLyeMux{
NJIaCTHHOK MAKCHMYyM HanpAxeHul#f Haxojurca B 6IM3H uX Kpaf. llpernoxeH
COCTaB NapaMeTpOB XapaKTepPHUSHPYRMUX pacnpelelieHHe HanpAxeHU# or
CKOPOCTH BHpamMBaHHA KDPHCTAJJOB M OT KOHUeHTpauuu npumeceft /0, C, B

A P/. Ha6mozanuch KauecTBEHHad KOppeAAnus MexLy paclpejeleHHeM
rpafieHTa HanpAxeHUHf H pacnpeleleHMA NJIOTHOCTH IHCJIOKamui nmo puaMeTpy
NASCTHHOK «
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1. WSTEP

Proces krystalizacji materiatu péiprzewodnikowego, a takze procesy
obrébki mechanicznej, sg podstawowymi 2rédiami naprezen w krysztale
péiprzewodnika.

W wyniku dzialania gradientdéw temperatury w procesie krystalizacji
znaczna czeé¢ naprezen termicznych zostaje “zamrozona” w krysztale
po jego ostudzeniu w postaci elastycznych odksztalcer sieci krysztatu,
a takze pél odksztaicen wokéi dyslokacji i innych defektéw struktury
krystalicznej. Procesy obrébki mechanicznej moga réwniez wywolywacd
uszkodzenia sieci krysztaiu, a wiec wprowadzaé¢ dodatkowe naprezenia.

Jednymi z najbardziej popularnych metod stosowanych do badan na-
prezenn w materiatach péiprzewodnikowych sa metody elastooptyczne
[np. 1], ktérych podstawe stanowi zjawisko dwéjlomnoéci wymuszonej
mechanicznie [2]. Metody elastooptyczne byly czesto stosowane, zwlasz-
cza w latach piecdziesiatych i szeéédziesiatych, przez réznych bada-
czy do badar naprezen w krzemie otrzymywanym metoda Czochralskiego
[3 do 11]. Na szczegdlna uwage zasluguja wyniki uzyskane przez
R.0. de Nicole i R.N. Taubera [ 10], ktérzy starali sie eksperymental-
nie ustalié¢ zaleznodé miedzy rozkladem naprezen a rozktadem gestosci
dyslokacji w krysztalach Si., Poczawszy od polowy lat siedemdziesigtych
w literaturze swiatowej brak jest publikacji na temat naprezen w krze-
mie. Natomiast w ostatnich kilku latach coraz liczniej pojawiaje sie
publikacje zaréwno teoretyczne, jak réwniez z zamieszczonymi wynikami
doéwiadczalnymi, dotyczgce wykorzystania metod elastooptycznych do
wykrywania oraz badania dyslokacji w krzemie.

W niniejszej pracy przedstawiono dosdwiadczalne wyniki badan napre-
zen w krzemie otrzymanym metoda Czochralskiego, uzyskane przez auto-
réow przy pomocy metody elastooptycznej.

2, METODA ELASTOOPTYCZNA W ZASTOSOWANIU DO BADAN KRZEMU

Metoda elastooptyczna /polaryzacyjno-optyczna/ polega na przepusz-
czaniu przez badana prébke spolaryzowanej wigzki promieniowania
elektromagnetycznego i badaniu stanu polaryzacji tej wiezki po przejs-
ciu przez prébke. Stan polaryzacji wiszki przechodzacej przez prébke
na ogét ulega zmiaznie w przypadku materialéw samoistnie dwéjiomnych
/np. kwarcu/. Wigkszoé¢ materialéw péiprzewodnikowych, w tym wszystkie
materialy nalezace do ukladu regularnego /np. Si, GaAs, GaP/ nie wy-
kazuja dwéjtomnosci samoistnej. Jednakze materialy te poddane dziala-
niu sity zewnetrznej lub majace wewnetrzne naprezenia mechaniczne
wykazuja dwéjiomnoéc i prébki wykonane z tych materiatéw oddzialujg
wzajemnie z wigzka promieniowania spolaryzowanego, zmieniajec stan
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polaryzacji wiazki. Przyrzadem, w ktérym bada sie zmiane stanu pola-
ryzacji wigzki przechodzacej przez prébke jest polaryskop.

Do badan stosowano obustronnie polerowane piytki Si o grubodci
2 mm, wyciete z krysztaléw otrzymywanych metoda Czochralskiego.

Stan naprezen w piytkach o takiej grubosci mégt byé jeszcze trakto-
wany jako piaski /dwuwymiarowy stan naprezen/, a jednoczesnie plytki
byly na tyle grube, ze umozliwialy uzyskiwanie dajacych sie obserwo-
wac i mierzyé efektéw piezooptycznych.

Stosowano piytki typu “n* o orientacji [111], domieszkowane fosfo-
rem, i typu "p" o orientacji [100], domieszkowane borem. Dokonywano
réwniez obserwacji i rejestracji obrazéw naprezen w krysztalasch
krzemu o dtugoéciach ok. 5 cm, wycietych z réznych miejsc otrzymywa-
nych monokrysztatéw Si.

2.1. Obserwacja i rejestracja obrazéw naprezen

Obserwacji i rejestracji obrazéw nsprezer w krzemie dokonywano
w ukladzie polaryskopu liniowego, ktérego schemat blokowy pokazano
na rys. 1, a szczegély konstrukcyjne podano w pracach [12, 15].

®<-H—] . M

Kam.
F1 Rk e A
Det.
Vv Ap. fot.
Rys. 1. Schemat blokowy ukladu polaryskopu liniowego
Oznaczenia:
Zr - 2rodio promieniowania
F - filve
P =~ polaryzator
K =~ kondensor
Pr - prébka pomiarowa
A =~ analizator
PX - piytka éwiatlodzielaca,
Kam -~ kamera telewizyjna
M =~ monitor telewizyjny
Ap fot - aparat fotograficzny
Det -~ detektor promieniowania
V - woltomierz

Na umieszczona w uchwycie polaryskopu piytke Si pade prostopadle
liniowo spolaryzowana wiazka promieniowania elektromagnetycznego.
Plytka nie naprezona nie oddzialuje = wzajemnie z wigzkg, ktéra po
przejéciu przez plytke jest catkowicie wygaszana przez analizator.
Tak wiec polaryskopowym obrazem nie naprezonej piytki jest jednoli-
cie ciemny obraz jej powierzchni, obserwowany za analizatorem.

6
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Natomiast piytka, w ktérej istnieja wewnetrzne naprezenia mecha-
niczne oddziatuje |na wigzke promieniowania analogicznie jak tzw.
piytka opézniajaca wykonana z materialu samoistnie dwéjlomnego [16 ],
powodujec skrecenie plaszczyzny polaryzacji w wiazce o kat uzaleznio-
ny od dwéjtomnosci, a wiec réwniez od wielkodci naprezer. Promienio-
wanie przechodzgce przez taka piytke jest wiec czedciowo przepuszcze-
ne przez analizator, w wyniku czego obrazem naprezonej ptytki jest
rozjasniony obraz jej powierzchni, Zgodnie z prawami elastooptyki na
Jasnym tle /naprezonej/ piytki obserwowano ukited ciemnych linii zwa-
nych izoklinami, bedgcych miejscem geometrycznym punktéw, w ktérych
kierunki naprezen giéwnych sg odpowiednio réwnolegie i prostopadie
do osi przepuszczania analizatora. Niekiedy w obrazie naprezen obser=-
wowano réwniez ciemne linie zwane izochromami, bedece miejscem geo-
metrycznym punktéw, w ktérych skrecenie plaszczyzny polaryzacji przez
piytke stanowi pelng wielokrotnoséé keta 180°,

Obserwacji obrazéw naprezen w piytkach Si dokonywano w uktadzie
polaryskopu z torem telewizyjnym, w ktérym kamera telewizyjna jest
wyposazona w endikon czuly na promieniowanie o diugoséciach fal
400-2000 nm, Ukiad ten jest szczegélnie przydatny do badah krzemu,
ktérego prég transmisji, jak wiadomo, lezy powyzej 1100 nm. Rejestra-=
cji obrazéw naprezeri dokonywano bezpoérednio z ekranu monitora tele~-
wizyjnego przy pomocy kamery fotograficznej.

Polaryskopowe obrazy naprezen, poprzez oceng stopnia symetrii
izoklin i izochrom, umozliwiaje ocene stopnia symetrii rozkiadu na-
prezeh w plytce, a co za tym idzie - ocene warunkéw termicznych panu-
jacych w procesie krystalizacji.

2.2, Pomiar wielkoséci naprezen

Pomiaru bezwzglednej wielkoéci naprezeri mechanicznych dokonywano
w ukladzie polaryskopu przy pomocy tzw. metody fotometrycznej [np. 17]
ulepszonej przez autordw [ 13, 18, 19]. W metodzie tej, szczegblowo
opisanej w pracy [18], wykorzystuje sie zwigzek migdzy wielkoécie
naprezen /dwéjtomnodécia wymuszona mechanicznie/, a stosunkiem ekstre-
malnych natezerh wigzek promieniowania przechodzacego przez prébke
i analizator, uzyskanych podczas obrotu analizatora przy uprzednim
ustawieniu osi przepuszczania polaryzatora pod katem 45° do kierunku
naprezenia osiowego /kierunkéw naprezen giéwnych/ w prébce.

Blgd pomiaru w metodzie jest uzalezniony migdzy innymi od wiasnos-
ci badanego materiaiu. W przypadku Si instrumentalny bied pomiaru
nie przewyzsza 5% [14], przy czym mnze on zostaé powiekszony o bZad
systematyczny rzedu 15%, wynikajacy z nieznajomosci rzeczywistych
wielkosci wspéiczynnikéw piezooptycznych badanych krysztaléw.
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W celu uchwycenia zaleznoséci pomiedzy naprezeniami a podstawowymi
parametrami materialowymi Si oraz parametrami procesu krystalizacji,
do pomiaréw wybierano piytki Si charakteryzujece sie najbardziej

symetrycznym rozkiadem naprezen. Pomiardw dokonywano "punkt po punkcie"”

wzdiuz érednicy piytki, uzyskujac w ten sposéb rozkiad wielkosci
naprezen wzdiuz jej $rednicy. W przypadku piytek o orientacji [100]
mierzonymi wielkoéciami byly wielkosci naprezenia radialnego [2].
Natomiast w przypadku plytek o orientacji [111] mierzonymi wielkos-
ciami byly réznice wielkosci naprezen giéwnych.

3. POLARYSKOPOWE OBRAZY NAPREZEQ W KRYSZTALACH I PLYTKACH Si

Na rysunkach 2 i 3 pokazano przykiadowo obrazy rozkiadu naprezen
w dwéch krysztatach si.

Rys. 2. Polaryskopowy obraz naprezeri w krysztale Si otrzymanym metoda
Czochralskiego. Srednica krysztaiu 86 mm, dtugosé krysztailu 50 mm

Analiza obrazéw rozkiadu naprezerh w krysztatach jest utrudniona
z tego wzgledu, ze w wiekszoéci przypadkéw uzyskiwany obraz jest
rzutem na ptaszczyzne ukiadu ciemnych linii lub pél odzwierciedlajg-
cych tréjwymiarowy stan naprezen. Linie te z reguly zlewajg sie ze
sobe tworzgc figury geometryczne trudne do interpretacji. Jednakze
w niektérych przypadkach w krysztatach obserwowano symetryczny ukiad
izoklin tworzecych figure w ksztaicie krzyza /rys. 2/, co $wiadczy
o symetrii osiowej rozktadu naprezen w krysztale [13].

8
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Rys. 3. Polaryskopowy obraz naprezern w krysztale Si otrzymanym metoda
Czochralskiego. Srednica krysztaiu 83 mm, diugosé krysztaiu 47 mm

W innych przypadkach /np. rys. 3/ uzyskany obraz byt asymetryczny,

co swiadczy o zaburzeniu symetrii rozkiadu naprezern w tym krysztale,
a tym samym o istnieniu niejednorodnych gradientéw temperatury w pro-
cesie krystalizacji.

Analiza obrazéw naprezen w krysztatach moze daé jedynie jakosciowe
informacje o rozkiadzie naprezeri. Wiecej informacji mozna uzyskaé
badajgc naprezenia w plytkach wycietych z krysztatu, w ktérych stan
naprezenn mozna traktowaé¢ jako ptaski /dwuwymiarowy/.

Na rysunkach 4-7 pokazano przykladowo typowe, polaryskopowe obrazy
rozktadu naprezen w kilku piytkach krzemu, Przy czym rysunki uszere-
gowano w taki sposéb, ze kolejne obrazy charakteryzuja sie coraz
mniejszym stopniem symetrii rozkiadu naprezen.

Sposéb analizy tego rodzaju obrazéw zostal szczegdiowo opisany
w pracy [13]. Piytka, ktérej obrazy pokszano na rys. 4, charakteryzu-
je sie prawie idealnie osiowo-symetrycznym rozkladem naprezehd, o czym
éwiadczy maty stopieri deformacji ramion krzyza podczas obrotu prébki
wokéd: osi. W plytce, ktérej obrazy pokazano na rys. 5 wystepuje pe-
wien stopier symetrii osiowej rozkiadu naprezer, aczkolwiek jest on
zaburzony, o czym éwiadczy deformacja ramion krzyza. Natomiast
w ptytkach, ktérych obrazy pokazano na rysunkach 6 i 7, wystepuje
asymetryczny ukiad izoklin i izochrom, $wiadczgcy o asymetrii rozkia-
du naprezen wywolanej asymetrig warunkéw termicznych /gredientoéw
temperatury/ w procesie krystalizacji.
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Rys. 4. Polaryskopowe obrazy naprezen w piytce Si nr 15-46 AII
uzyskane podczas obrotu piytki woké: osi o kat /wzgledem centralnego
poiozenia/ zaznaczony na rysunku
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Rys. 5. Polaryskopowe obrazy naprezeh w piytce Si nr 16-28 AII
uzyskane podczas obrotu plytki wokéi osi o kat /wzgledem centralnego
poiozenia/ zaznaczony na rysunku
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Rys. 6. Polaryskopowe obrazy naprezen w plytce Si nr 14-7 BI
uzyskane podczas obrotu ptytki woké: osi o ket /wzgledem centralnego
potozenia/ zaznaczony na rysunku

B
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Rys. 7. Polaryskopowy obraz naprezen w piytce Si nr 15-51 II

Na rysu%kach 8 i 9 pokazano przykiadowo polaryskopowe obrazy
naprezen w ptytkach, w ktérych giéwnym Zrédiem naprezern sg defekty
strukturalne,

Charakterystyczny “"kwadrupol®”, widoczny w obrazie na rys. 8, jest
najprawdopodobniej zwiazany z mikropeknigciem wewnatrz krysztaiu,
Natomiast na rys. 9 jest widoczny charakterystyczny “"choinkowy" uklad

izochrom, ktére sg zwiazane ze skupiskiem wielu dyslokacji krawedzio=-
wych [13].

Rys. 8. Polaryskopowy obraz naprezen w plytce Si nr 16-45 AII
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Rys. 9. Polaryskopowy obraz naprezen w plytce Si nr 15-40 II

Rys. 10. Polaryskopowy obraz naprezen w pilytce Si nr 15-85 I.
W obrazie widoczny uklad izochrom zwigzany z zapolerowanymi rysami

W polaryskopowych obrazach niektérych piytek obserwowano zapolero-
wane rysy /rys, 10/, ktére najtatwie; moga byé ujawnione w gwietle
spolaryzowanym. Asymetryczny obraz izochrom zwigzany z rysami w nie-
ktérych przypadkach nakiadal sig¢ na symetryczny obraz izoklin zwigza-
ny z naprezeniami powstajacymi w procesie krystalizacji.

14
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4, ROZKLADY WIELKOSCI NAPREZEN W PLYTKACH Si

Po przebadaniu ok. 300 prébek /piytek/ Si wycietych z réznych
miejsc krysztaléw stwierdzono, e mierzalne naprezenia termiczne
/t)l. "zamrozone™ naprezenia o symetrii osiowej wynikajace z dziala-
nia gradientéw temperatury w procesie krystalizacji/ wystepowaly je-
dynie w pilytkach wycietych z koficowych czeéci krysztaiéw.

Na rysunkach 11-15 pokazano przykiadowo zmierzone rozktady napre-
2ern wzdluz érednicy kilku pilytek Si. Piytki oznaczone numerem 15 po-
chodzg z krysztaléw Si o orientacji [111], domieszkowanych fosforem.
Natomia. t ptytki oznaczone numerem 16 pochodza z krysztaiéw Si
o orientacji [100], domieszkowanych borem.

Pomimo tego, e do pomiaréw rozkiadu naprezern wybrano jedynie
ptytki si, ktérych polaryskopowe obrazy naprezern wskazywaty na naj-
bardziej symetryczny rozkiad naprezer w plytkach, na ww. rysunkach
mozna zaobserwowac rozkiady mniej i bardziej symetryczne, rézniace
si¢ /o czym bgdzie dalej mowa/ ponadto rozkiadem gradientu naprezen.

201
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00 0.5 10 d (jw)
Rys. 11. Rozktad wielkoéci réznicy naprezen gidwnych

wzdluz érednicy plytki Si nr 15-46 AII. Srednica piytki 81 mm
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Rys. 12. Rozklad wielkosci naprezenia radialnego
wzdiuz érednicy piytki Si nr 16-28 AII. Srednica piytki 65 mm
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Rys., 13. Rozkiad wielkosci réznicy naprgteﬁ giéwnych
vizdtuz drednicy piytki Si nr 15-40 II. Srednica piytki 83,5 mm
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Rys. 14, Rozktad wielkosci naprezenia radialnego
wzdtuz srednicy plytki Si nr 16-47 BII. Srednica pilytki 66 mm
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Rys. 15. Rozktad wielkosci naprezenia radialnego
wzdtuz érednicy piytki Si nr 16-35 BII. Srednica piytki 65,5 mm

5. PARAMETRY CHARAKTERYSTYCZNE NAPREZEﬁ

Z pokazanych w rozdz. 4 rozktadéw wielkodci naprezen wynika, ze
bez wzgledu na to, czy zmierzony rozkiad jest rozkiadem wielkodci
réznicy naprezen giéwnych, czy tez jest rozkiadem wielkoéci napreze-
nia radialnego /bedacego jednym z naprezen giéwnych/, zmierzone roz-
ktady charakteryzujg sie¢ posiadaniem maksimum polozonego w poblizu
krawedzi piytki Si. Powyzszy charakter krzywej rozkiadu naprezen
wystepowal we wszystkich zbadanych piytkach si, a takze jak wykazaly
wczedniejsze prace autoréw - réwniez w piytkach GaP i GaAs [13].

Korzystajac z powyzszego faktu, autorzy zaproponowali wprowadzenis
nastepujecego systemu parametréw charakteryzujacych zjawisko naprezen
w materiale péiprzewodnikowym. Przyjeto przy tym zatozenie, ze dla
scharakteryzowania naprezer istniejacych w prébce /piytce/ materiaiu
péiprzewodnikowego, w ktdérej istnieje osiowo - symetryczny stan napre-
2ehh jest wystarczajacy pomiar rozkladu naprezern wzdiuz dowolnej éred-
nicy piytki réwnolegiej do osi przepuszczania polaryzatora, tj. po-
krywajacej sie z jedng z izoklin tworzacych ramiona krzyza.

Na rys. 16 pokazano schematycznie typowy rozkiad wielkosci napre~

2ert w piytce péiprzewodnika z zaznaczeniem proponowanych parametréw.
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Rys. 16. Schematyczny rozkiad wielkoséci naprezen w piytce pélprze-
wodnikowej z zaznaczonymi parametrami charakterystycznymi naprezen

Proponowanymi parametrami charakterystycznymi naprezen sa:

omi’pm2
*m1* *m2

~ maksymalne wielkosci naprezen [dyn/cmzl.
- odlegtoéci punktéw na drednicy od krawedzi piytki}

punkty odpowiadaja maksymalnym wielkosciom naprezen

(3. wzgl,] ,

731z’ 32z " maksymalne wielkoéci gradientéw naprezer na odcinkach
krzywej rozkladu naprezen od strony krawedzi piytki

[ dyn/cm3 ] .
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X150 %o, - odlegtoéci punktédw na dérednicy od krawedzi piytki:; punkty
odpowiadaja maksymalnym wielkosciom gradientdw Vd,,
[3.wzgl.],
Vaiw® Vo2w maksymalne wielkodéci gradientéw naprezen na odcinkach
krzywej rozkladu naprezeri od strony $rodka plytki
[dyn/cmS],
Xiwe Xou -~ odlegiodci punktdéw na érednicy od krawedzi piytki; punkty
odpowiadaja maksymalnym wielkosciom gradientéw Véiw
[j.wzgl.] .
Zmierzone parami wielkodci poszczegdlnych parametréw /np. bmi’
bma/ zwykle réznily sie miedzy sobg o kilka do kilkunastu procent,
aczkolwiek odnotowano réwniez prébki o niemal idealnie symetrycznym
rozktadzie naprezeri. Dlatego ostatecznie zaproponowano zestaw naste-
pujacych, érednich parametréw charakteryzujacych naprezenia w materia-
le péiprzewodnikowym:

B =5 /by * Bpa/ /1/
Xp = % /Xmy * Xp2/ /2/
oy = 5 /0y, + Yo,/ /3/
Xy = % Ihyp *+ Yoyl i
3, = ';‘ AL R W +3%
Xa = 2 S+ %ol /6/

Badajgc zwiazki pomiedzy ww. parametrami stwierdzono, e pomiedzy
Em a VX& i VSW istnieje w przyblizeniu proporcjonalna zaleznosé
/TY8e: 37/

Stwierdzono réwniez dos¢ oczywista, proporcjonalna zaleznosé po-
miedzy iw a in, gdyz np. przesuwanie sie punktu in w kierunku $rodka
piytki powinno prowadzi¢ do podobnego przesuwania sie punktu ;w'

Nie stwierdzono natomiast istnienia zaleznoéci pomiedzy potozeniem
punktu §m a wielkoécie'im lub pomigdzy wielkoéciami gradientoéw
a odpowiadajgcymi im odlegtodéciami od krawedzi piytki.

Z faktu proporcjonalnej zaleznoéci wielkoéci gradientdéw naprezen
od wielkoéci maksymalnego naprezenia wynika, iz cechg charakteryzu-
jacq naprezenia, sluzaca do réznego rodzaju pordwnar, moze byé jedy-
nie ten ostatni parametr. W niniejszej pracy przedstawiono wiec za~-
leznodci réznych parametréw materialowych i parametréw procesu krysta-
lizacji od Bm, aczkolwiek autorzy dysponuja réwniez analogicznymi
wynikami dla innych parametréw charakterystycznych naprezen.
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Ponizej podano ekstremalne wielkosci niektérych parametréw charak-
terystycznych naprezern, zmierzone dla piytek Si:

3, - od 1,05x10” dyn/cn’ do 7,08x10° dyn/cm>,
;m - od 0,012 do 0,18,
Wae " od 9.05x106 dyn/cn3 do 5.63x107 dyn/cms,
x, = od 0,045 do 0,27,

6. WPLYW PARAMETROW PROCESU KRYSTALIZACJII NA WIELKOSCI NAPREZEN w si

Probki, kiérych wyniki przedstawiono ponizej, pochodzity z krysz-
tatéw Si otrzymanych metoda Czochralskiego w dwéch urzadzeniach do
monokrystalizacji. Niektére parametry procesu krystalizacji, takie
jak: szybkoéé obrotu tygla, szybkoéé obrotu zarodzi, naciek argonu,
cisnienie w komorze i ciénienie w sieci, byly utrzymywane na niez-
miennym poziomie przyjetym w technologii wytwarzania krysztaléw Si.
Natomiast parametrami, ktérych wielkosci byiy zmieniane /regulowane/
w czasie procesu krystalizacji byiy: szybkos$é przesuwu zarodzi,
szybkos¢ przesuwu tygla i moc nagrzewania. Poniewaz mierzalne napre-
zenia termiczne wystepowaly jedynie w piytkach wycietych z koricowych
czeéci krysztatéw, wielkosci naprezeri badano w funkcji tych parametréw
charakteryzujacych koricowg faze procesu krystalizacji.

Na rys, 18 pokazano wyniki pomiardéw wielkoéci maksymalnego napre-
2enia Em w funkcji szybkoéci przesuwu tygla. Natomiast na rys. 19
pokazano zaleznoéé tego parametru od szybkodci przesuwu zarodzi.

Na rysunkach tych celowo nie narysowano krzywych charakteryzuja-
cych poszczegbélne zaleznoéci. Pomimo tego, ze rozkiad punktéw pomia-
rowych, zwlaszcza na rys. 19, wskazuje na proporcjonalne zaleznosé
pomigedzy pordéwnywanymi wielkosciami, autorzy przypuszczaja, ze za-
leznoéc¢ ta bedzie mieé¢ nieco inny przebieg dla réznych urzadzern do
monokrystalizacji. Potwierdzenie tego przypuszczenia wymaga jednak
przeprowadzenia dalszych badari, a zwtaszcza zgromadzenia odpowiednio

duzej liczby danych doéwiadezalnych.

7. ZWIAZEK POMIEDZY NIEKTORYMI PARAMETRAMI MATERIALOWYMI
A NAPREZENIAMI W Si

Badano przede wszystkim zaleznosci pomiedzy naprezeniami a koncent-
racjami domieszek elektrycznie aktywnych oraz koncentracjami giéwnych
domieszek pasozytniczych w Si. Wiadomo bowiem, ze obce atomy w sieci
krysztaiu Si powoduje jej deformacje, bez wzgledu na to, czy atom
wbudowuje sie w siec, czy tez pozostaje w poiozeniu miedzywezlowym.

Nie stwierdzono zaleZnoéci pomiedzy maksymalnym naprezeniem Zm
a koncentracja domieszki aktywnej w Si /rys. 20/, o czym $wiadczy
fakt, 1z punkty pomiarowe na tym rysunku sa rozlozone w czeéci piasz-
czyzny ograniczonej kgatem rozwartym,
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Podobnie nie stwierdzono istnienia zaleznosci pomiegdzy 3’. 2 kon-
centracja wegla. Natomiast zaobserwowano siabg zaleznoéé 3. od kon-
centracji tlenu /rys. 21/, o czym éwiadczy fakt, iz punkty pomiarowe
na rys. 21 sa rozlozone w wyrdéznionej czeéci plaszczyzny ograniczonej
katem ostrym. Podobnie od koncentracji tlenu jest uzalezniona wiel-
koé¢ maksymalnego gradientu wewnetrznego naprezef 73'. Natomiast
nie stwierdzono zaleznosci pomiedzy koncentracje tlenu a i. lub X

J Ng -10]7[cm'3]
2

Rys. 21. Zaleznoéc maksymalnego naprq:enia'?. od koncentracji tlenu w Si:
® - wyniki dla Si domieszkowanego fosforem,
A - wyniki dla Si domieszkowanego borem
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Powyzsze zaleznoéci dadza sie wyjasnié w nastepujecy sposéb.
Koncentracja domieszki aktywnej /bor, fosfor/ w badanych prébkach Si
byta rzedu 1014.10%5 03, Koncentracja wegla byla rzedu 10%6.10'7 ca”3,
Natomiast koncentracja tlenu w kazdym przypadku wynosita ponad
5x10%7 cm™3,

Wydaje sie wiec, 2e sumaryczny sfekt deformacji sieci krysztalu
Si spowodowany obecnoscia atoméw tlenu powinien by¢ najwiekszy ze
wzgledu na najwieksza koncentracje tlenu, a ponadto ze wzgledu na
kompleksy jakie tlen zwykle tworzy w krzemie.

Brak zaleznosci pomigdzy Zm e koncentracjz domieszki aktywne]j
nie éwiadczy wcale o tym, 2e zaleznoé¢ taka nie pojawi sie w przy-
padku, gdy koncentracja domieszki aktywnej bedzie o rzad lub dwa
rzedy wielkoséci wieksza od koncentracji spotykanych w badanych
prébkach.

W przypadku kilku piytek Si po dokonaniu pomiaréw rozkiadow napre~
zerh ujawniono i zmierzono rozktady gestosci dyslokacji wzdiuz ich
drednic. Wyniki przedstawiono na rysunkach 22-24,

Oznaczenie N, odpowiada rozkiadowi gesto$ci dyslokacji wzdiuz
érednicy, wzdiuz ktérej mierzono réwniez rozkiad wielkoéci naprezen.
Punkt na osi rzednych oznaczony wartoscia 2,5 cm odpowiada $rodkowi
piytki, tak wiec rozklady gestosci dyslokacji ze wzgledu na ograni-
czenie mozliwoéci pomiarowych miernika zostaly zmierzone od érodka
piytki na odlegioéc¢ do 2,5 cm w kierunku kazdej z krawedzi.

Przedstawione na powyzszych rysunkach rozktady gestoséci dyslokacji
nie maja na pierwszy rzut oka nic wspélnego z naprezeniami, ktérych
rozktady /miedzy innymi dla ww. prébek/ zostaly pokazane w rozdz. 4.
Poréwnanie rozktadu wielkosci naprezenia dla danej prébki z rozkia-
dem gestosci dyslokacji jedynie w przypadku piytki Si nr 15-40II su-
geruje istnienie jakosciowego zwiazku miedzy tymi wielkodciami.

W celu potwierdzenia zwigzku miedzy gestoscie dyslokacji a napreze-
niami zbadano wiec te zaleznoé¢ od rozkiadu gradientu naprezen.

Na rysunkach 25-27 pokazano rozklady moduléw gradientu naprezen
wzdluz érednic badanych piytek Si.

Charakterystyczng cechea przedstawionych powyzej rozkladéw jest
to, 2e w przypadku gdy gestoséé dyslokacji wzrasta od érodka piytki
w kierunku jej krawedzi, odpowiada temu réwniez wzrost gradientu
naprezen /piytka Si nr 15-40II/. Natomiast w przypadku piytek, gdzie
w rozkladzie gestoséci dyslokacji obserwuje sie kilka ekstreméw,

w tym ekstremum /maksimum/ potozone w érodku piytki,w rozktadzie
gradientu naprezern jest widocznych réwniez kilka ekstreméw, przy
czym maksymalna wielkoéé gradientu naprezen jest oddalona od krawe-
dzi plytki. Powyzszy wniosek jest jakosciowo zgodny z teorig tworze-
nia sie dyslokacji w krysztatach pélprzewodnikéw pod wplywem napre-
2en [20]. '
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Rys. 22. Rozkiad gestosci dyslokacji wzdiuz dwéch wzajemnie prostopadiych
érednic piytki Si nr 16-47 BII, $rednica piytki 66 mm. Symbol N,
odpowiada érednicy, wzdiuz ktérej mierzono rozkiad wielkosci naprezen
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Rys. 23, Rozkiad gestosci dyslokacji wzdiuz dwéch wzajemnie prostopadiych

érednic piytki Si nr 16-35 BII, érednica ptytki 65,5 mm. Symbol N,
odpowiada érednicy, wzdiuz ktérej mierzono rozktad wielkosci naprezen
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Rys. 24, Rozklad gestosci dyslokacji wzdiuz dwéch wzajemnie prostopadiych
érednic piytki Si nr 15-40 II, érednica ptytki 83,5 mm. Symbol N,
odpowiada $rednicy, wzdiuz ktérej mierzono rozkiad wielkosci naprezen
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Rys. 25. Rozkiad modulu gradientu naprezen
wzdluz érednicy piytki Si nr 16-47 BII
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Rys. 26. Rozktad moduiu gradientu naprezen
wzdiuz érednicy piytki Si nr 16-35 BII
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Rys. 27. Rozkiad moduilu gradientu naprezen
wzdiuz $rednicy piytki Si nr 15-40 II

8. WSTEPNA OCENA WPLYWU TECHNOLOGII NA WIELKOSE NAPREZEN W Si

tacznie zbadano 291 piytek Si pochodzacych z krysztaléw otrzyma-
nych metoda Czochralskiego. 155 piytek pochodzilo z I czeéci krysz-
tatu /od strony zarodzi/. 136 piytek pochodzilo z II czeéci kryszta-
tu /z konhca krysztalu/. Taka liczba przebadanych piytek umozliwia
wyciggniecie wstepnych wnioskéw odnoénie wpiywu technologii na napre~-
zenia w Si.

W tabeli 1 zestawiono zbiorczo wyniki statystyczne dotyczace zja-
wiska dwéjtomnoéci wymuszonej mechanicznie /naprezeri/ w badanych
ptytkach Si. Jak wynika z tego zestawienia, problem neprezen /pomi-
jajec na razie sprawe obrébki mechanicznej/ istnieje jedynie w kor-
cowej czeséci wycigganego krysztalu. Zjawisko to dotyczy ok. 15%
ptytek pochodzacych z tej czesci krysztaléw. Biorgc pod uwage fakt,
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iz maksymalna wielkoéé naprezenia w piytce Si jest wprost proporcjo-
nalnie uzalezniona od szybkoéci wyciagania krysztalu oznacza to, ze
w przypadku tych krysztaléw stosowano zbyt duze szybkosci wyciaganis
w koricowej fazie procesu krystalizacji.

Tabela 1. Statystyczne zestawienie wynikéw badan naprezehn w krzemie
otrzymanym metoda Czochralskiego

Liczba piytek w tym
piytek z 1I czesci krysztaily

Liczba przebadanych
piytek 291 136
Ptytki jednolicie
ciemne /wolne od
naprezen/ 242
Piytki naprezone 49
w tym:
- Zz zapolerowanymi

rysami, 16
- z innymi zapolerowa-

nymi defektami, 12
- z duza gestoscig

dyslokacji, 2
- Zz zamrozonymi napre-

zeniami termicznymi 19 19
W tym:
- osiowo-symetrycznymi 14 14

W przypadku kilku piytek Si spotkano sig z catkowicie asymetrycz-
nym rozktadem naprezern, co éwiadczy o silnym zaburzeniu warunkéw
termicznych w tej fazie procesu krystalizacji, w ktérej wykrystalizo-
wal badany obszar péiprzewodnika., Przyczyna moze tu by¢ chwilowa
awaria urzadzenia do monokrystalizacji lub awaria sieci energetycznej.
Niestety na podstawie informacji zawartych w kartach technologicz-
nych proceséw nie udalo sie ustalié rzeczywistej przyczyny tego zja-
wiska,

Zaskakujaco duzy udzial /10% ogdélnej liczby piytek/ maja piytki
z zapolerowanymi rysami po cieciu lub innymi defektami strukturalnymi,
Zjawiska tego nie mozns wszekze uogélniac na wszystkie piytki Si
wytwarzane w CNPME i autorzy wspominaja o nim jedynie dlatego, ze
metoda elastooptyczna umozliwia szybka i skuteczna kontrole pracy
urzadzen i oséb w réznych etapach procesu obrébki mechanicznej.

Proporcjonalna, aczkolwiek staba zaleznoéc pomiedzy maksymalna
wielkoscia naprezenia w piytce Si a maksymalna koncentracja tlenu
wskazuje, ze dziatania techniczne majgace na celu zmniejszenie kon-
centracji tlenu w Si sg réwniez dziataniami w kierunku zmniejszenia
wielkoséci naprezen.
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9. PODSUMOWANIE

Przedstawione w niniejszej pracy doéwiadczalne wyniki badan napre-
zen w krzemie otrzymywanym metodg Czochralskiego majg charakter wy-
nikéw wstepnych, pomimo tego, ze przedmiotem badan bylo kilkaset
piytek Si. Pelna charakterystyka zjawiska dwéjiomnosci wymuszonej
mechanicznie w Si bedzie mozliwa dopiero po zgromadzeniu duzej licz~
by danych doswiadczalnych, co wymaga przede wszystkim czasu oraz
posiadania odpowiedniej liczby prébek pomiarowych. Niemniej przedsta-
wione wyniki umozliwiaja juz obecnie wysuniecie szeregu wnioskéw,
dotyczacych zwlaszcza wplywu technologii na wielkos$é naprezen.

Warunki termodynamiczne procesu krystalizacji w metodzie Czochral-
skiego sugeruje mozliwosc wystgpienia znacznie wiekszych naprezen
termicznych w krystalizujacym obszarze w kohcowym etapie procesu,
niz na poczatku procesu krystalizacji. Wynika to przede wszystkim
ze sposobu chiodzenia krysztaiu, a zwlaszcza znacznego odprowadzania
ciepta przez sam krysztal w kohicowym etapie procesu. Ten intuicyjny
wniosek zostal potwierdzony doswiadczalnie przez autoréw.

Naprezenia o wielkosciach powyze]j Jx107 dyn/cm2 wystepowaly jedy-
nie w ptytkaech wycietych z koncowych czeéci krysztaiéw. Ocena wpiywu
naprezen o takich wielkosciach na wytrzymatoéé mechaniczna krzemu
jest trudna, gdyz brak jest przekonywujacych danych doéwiadczalnych

na ten temat. W przypadku materiaiow ps}przonodnikOWych obowigzujace
obecnie teoria pekania jest tzw. teoria pekania kruchego np. [21-25].
Wediug tej teorii pekanie krysztalu rozpoczyna sie od mikropekniecia
znajdujacego sie /lub powstajacego/ na powierzchni lub wewnatrz krysz-
tatu, powigkszajgcego sie pod wpiywem sily zewnetrznej. Dane dogwiad-
czalne potwierdzaja wystepowanie tego mechanizmu [25-27]. Powszech-
nie znane jest zjawisko latwego pekania plytek poéiprzewodnikowych,
ktéorych krawedz zostala uszkodzona. Istnienie - jak wykazaly badania
autoréw - stosunkowo duzych wielkosci naprezen i gradientdw naprezen
w poblizu krawedzi piytek Si moze byé czynnikiem ulatwiajecym ich
pekanie.

Teorie pekania kruchego w krysztalach wigza takze powstawanie
mikropeknigc¢ z ruchem i koslescencjg wielu dyslokacji krawedziowych
[21-24]. Wiadomo réwniez, ze skladowa écinajaca pola naprezen wokéi
dyslokacji jest czynnikiem ulatwiajecym jej poslizg. Wynikaloby
z tego, ze naprezenia istniejace wokél dyslokacji w krysztasle moga
by¢ czynnikiem ulstwiajgcym jego pekanie.

Istnienie naprezern o wielkosciach powyzej 1x107 dyn/cn2 moze byé
czynnikiem ulatwiajecym pekanie réwniez w sposéb posredni, w wyniku
tworzenia sie nowych dyslokacji. Z danych literaturowych, np. [20],
wyniks, ze naprezenia o tych wielkoéciach sg tego samego rzedu lub
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co najwyzej o rzed wielkosci mniejsze od tzw. krytycznej wielkosci
naprgzenia wywolujacego powstawanie dyslokacji w krzemie. Pomimo te-
go, z2e badane krysztaly byly w zasadzie bezdyslokacyjne, w czesci
prébek pochodzgcych z konca krysztaldéw Si stwierdzono istnienie dys-
lokacji. W przypadku przylozenia z zewnatrz do krysztailu siiy mecha-
nicznej /np. naprezenie powstajace w piytce Si w wyniku dziakania
gradientdéw temperatury w procesie wytwarzania przyrzgdu péiprzewod-
nikowego lub w procesie epitaksjalnego nakladania warstwy/ moze sie
ona sumowaé z odpowiednia skiadowa pola naprezen samoistnych, powo-
dujac powstawanie nowych dyslokacji.

Warto wspomnie¢ o wynikach przedstawionych w pracy [27], z ktérych
mozna wnioskowaé, 2e pekanie krzemu moze by¢ ulztwione przez istnie-
nie wewnatrz krysztaiu skupisk tlenu, ktére sz otoczone obszarami
o duzych naprezeniach mechanicznych. Naprezenis te moga dodswac sie
z naprezeniami przylozonymi z zewnatrz do krysztalu i powodowac lokal-
na koncentracje naprezen wywolujaca szybszy ziom.

Nalezy roéwniez wspomnieé o tym, ze niektérzy badacze [?8] uwezaja,
2e jedynie naprezenia o wielkosciach powyzej 2x109 dyn/cm‘ moga latwo
powodowa¢ pekanie materinitw pdiprzewodnikowych.

Kwestia wpiywu naprezen o wielkosciach powyzej 1x107 dyn/cm2 na
wytrzymaloéé mechanicznz krzemu jest nadsl sporawe otwart: i wymaga

przeprowadzenia odpowiednich badan. Abstrahujec od wpiywu naprezen
na parametry materiaiu péiprzewodnikowego mozna stwierdzié, ze metoda
elastooptyczna jest metoda umozliwiajaca szybkie okreslenie
historii termicznej badanego krysztaiu i w powigzaniu z wykry-
waniem enontualnych'defektbw struktury krystalicznej po procesach
obrébki mechanicznej moze byé wykorzystywana dla celéw kontrolnych.
Poréwnanie wynikéw badan uzyskanych przez autoréw z wynikami opu-
blikowanymi w literaturze jest trudne, gdyz autorzy publikacji wymie-
nionych we wstepie w wigkszoéci przypadkéw ograniczyli sie do przeds-
tawienia polaryskopowych obrazéw naprezen w prébkach Si. Ponadto
nalezy zauwazyé, ze jakoéé krzemu obecnie wytwarzanego w CNPME jest
lepsza od krzemu otrzymywanego za granicg w latach pieédziesigtych
i szedcédziesigtych. W przypadku opublikowania konkretnych wielkosci
naprezenn w krzemie otrzymanym metoda Czochralskiego, najmniejsze
wielkosci naprezern rzedu 1 - 8x10’ dyn/cm2 odnotowat Lederhandler (6],
natomiast najwigksze Riney [29] -~ do 1x10° dyn/cmz.
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Prace dotyczace elastooptycznych metod badahn naprezen w krzemie
byty prowadzone przez autoréw w ramach tematyki badawczej Instytutu
Technologii Materialéw Elektronicznych. Prébki uzywane do badan po-
chodzily z krysztaléw Si wytworzonych w Centrum Naukowo=-Produkcyjnym
Materiaitdéw Elektronicznych "Unitra-~Cemat”. Koncentracja tlenu i wegla
w prébkach Si okreélana byta metodami optycznymi w Zaktadzie Badan
Fizycznych Z-12. Rozklad ggstoéci dyslokacji zmierzony zostat w Zakia-
dzie Badan Strukturalnych Z-1.
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