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Rozwoj technologii monokrysztatdw, szczegodlnie
w dziedzinie pétprzewodnikéw wymaga coraz lepszych
technik dla subtelnej charakterystyki strukturalnej.
W niemal doskonatych krysztatach nawet niewielkie
ilosci defektow punktowych w postaci obcych atomow,
wakansOw lub ich klasteréw wprowadzaja niejednorod-
nos¢ gestosci elektronowej, dzigki czemu mozliwe jest
wyznaczenie niezwykle matych zmian parametréw
sieciowych.

W monokrysztatach krzemu otrzymanych metoda
Czochralskiego najwieksze znaczenie na zmiany para-
metrow sieciowych odgrywa tlen, ktory jest wprowa-
dzony w trakcie ich hodowli. Znajduje sie on gtéwnie
w pozycjach miedzyweztowych (O)), a jego koncentracja
nie przekracza c, = 1.5x10"® at/cm? [1].

Wygrzewanie krzemu w wysokich temperaturach
T>400°C prowadzi do tworzenia sie wydzielen tleno-
wych o r6znych rozmiarach (10-12 mikrometréw) i moz-
liwych do wystapienia petli dyslokacyjnych, a takze
innych defektow punktowych [2].

Pod wptywem zwigkszonego cisnienia tlen opuszcza
swoje pozycje miedzyweztowe. Efekt ten jest silnie
obserwowany w temperaturach 900-1000°C [3]. Zwigk-
szone cisnienie powoduje wzrost promieni efektywnych
tlenu miedzyweztowego i jego oddziatywanie z centrami
nukleacji, ktdre sa generowane po wygrzewaniu w wy-
sokich temperaturach i cisnieniu hydrostatycznym (HT-
HP) [4].

W monokrysztatach krzemu napromieniowanych
wysokoenergetycznymi  neutronami  lub  elektronami
wzrasta liczba defektdw punktowych (wakansow
i defektow miedzyweztowych). Wakanse moga latwo
oddziatywa¢ z atomami tlenu tworzac w efekcie defekty
typu wakans — tlen (VO), dimery tlenowe (VO,) i inne
defekty typu VO, [5-7].

Monokrysztaty Si-Cz zorientowane (111)
0 poczatkowej koncentracji tlenu ¢, = 9.5x10*" at/cm?®
byly napromieniowane szybkimi neutronami o energii E
=5 MeV z doza D = 1x10* cm™ Nastepnie nienapro-
mieniowane monokrysztaty (1,2) inapromieniowane
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neutronami (3,4) byly wygrzewane przez 5 godzin
w temperaturze 1000°C odpowiednio pod cinieniem 10°
Pa (1,4) i 1.1 GPa (2,3). Dodatkowo jeden z monokrysz-
tatow (R) nie zostat poddany wygrzewaniu i napromie-
niowaniu, natomiast drugi (RN) zostat tylko napromie-
niowany neutronami (D = 5x10® cm).

Parametry sieciowe byly mierzone na symetrycznym
refleksie 444 CuKoy, 4 = 0.15405929 + 5x107 nm [8]
przy uzyciu precyzyjnej metody pomiaru parametrow
sieciowych — metody Bonda [9]. Dla kazdego
z krysztatow przeprowadzono analize statystyczna wy-
nikéw. Blad wzgledny wynosit Aa/a = 3x10”" nm. Para-
metry sieciowe byly skorygowane do temperatury 20°C
stosujac liniowy wspdtczynnik ekspansji sieci o [10]:
a=[2.51+0.0087(T - 293.0) K + 0.05]x10° K* (1)
Analiza bledéw systematycznych zostata doktadnie
opisana w [11].

Na zmiane parametrow sieciowych maja wptyw takie
czynniki jak: refrakcja promieni rentgenowskich, roz-
bieznos¢ pozioma i pionowa wiazki rentgenowskiej,
absorpcja w krysztale i inne. Czynniki te nalezato
uwzgledni¢ przy wyznaczaniu parametréw sieciowych.
Sumaryczna warto$¢ tych poprawek wyniosta XAa =
5.76x10°° nm.

Tabela 1 przedstawia parametry sieciowe badanych
monokrysztatéw Si-Cz. Na podstawie zmian parametrow
sieciowych i korzystajac z [12] wyznaczono koncentra-
cje tlenu:

Aalap = pN; (2
gdzie: Aala, jest relatywna zmiana parametrow siecio-
wych pod wplywem domieszki, a, jest parametrem sie-
ciowym doskonatego monokrysztatu Si, a, =
5.43098367+5.2x107 ¥ (pod normalnym cisnieniem
i w temperaturze 20°C) [13], S - wspotczynnikiem kon-
wersji sieci (dla tlenu 5= 4.4x102%) [13].
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Koncentracja tlenu w monokrysztatach Si:Cz i jego
wytracanie, ktore zachodzi w temperaturach podwyzszo-
nych jest uzalezniona od sposobu jego hodowli i warun-
kéw wygrzewania. Monokrysztalty otrzymane metoda
Czochralskiego mozna traktowaé jako przesycony roz-
twor staty tlenu znajdujacy sie w matrycy Si. W niewy-
grzewanym Si-Cz atomy tlenu miedzyweztowego (O))
rozmieszczone sa rownomiernie. Cze$¢ z O, moze znaj-
dowac sig réwniez w skupiskach tlenkowych. W tempe-
raturach okoto 970°C tworza sie skupiska tlenowe, ktére
wykazuja aktywnos¢ elektryczna. Ich aktywnosé¢ zanika
jednak w temperaturach wyzszych od 1100°C.

W badanych monokrysztatach Si-Cz nie napromie-
niowanych neutronami i wygrzewanych pod zwiekszo-
nym cisnieniem zaobserwowano obnizenie sie parametru
sieciowego w poréwnaniu do prébki referencyjnej R
(Tabela 1), przy réwnoczesnym obnizaniu sie koncentra-
cji tlenu. Jest to wynikiem naprezen sieci, ktore zacho-
dza podczas wytracania sie tlenu w Si-Cz. Naprezenia te
moga zmienia¢ szybkos¢ dyfuzji tlenu miedzyweztowe-
go i innych domieszek.

Napromieniowanie monokrysztatéw Si-Cz neutro-
nami wprowadza do nich dodatkowe defekty punktowe
(klastery tlenowe o znikomych rozmiarach) i petle dys-
lokacyjne. Powoduje to w efekcie wzrost parametrow
sieciowych (dreny = +7x10° X). Jednak podczas wy-
grzewania napromieniowanych monokrysztaléw Si pod
cisnieniem hydrostatycznym, podobnie jak to miato
miejsce w przypadku krysztatlow nienapromieniowanych
nastepuje wytracanie si¢ tlenu, przez co parametr sie-
ciowy maleje (dagns = -2.3x10° X). Zwiekszenie ci-
$nienia podczas wygrzewania monokrysztatow napro-
mieniowanych neutronami spowodowato wzrost parame-
tru sieciowego (das.4 = +1.4x10™ X) przy réwnoczesnym
wzroscie koncentracji tlenu (Ac, = +5.85x10" at/cm®).

Reasumujac parametry sieciowe monokrysztatéw Si-
Cz sa silnie uzaleznione nie tylko od zastosowanego
cisnienia ich wygrzewania, ale réwniez od stopnia ich

napromieniowania. W przypadku monokrysztatéw Si-Cz
napromieniowanych neutronami widoczny jest wiekszy
wplyw cisnienia na zmiane parametrow sieciowych, niz
ma to miejsce w przypadku monokrysztatéw nienapro-
mieniowanych neutronami.
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Tabela 1. Wyniki badan krysztatow Si-Cz.

Krysztat | Opis: Wygrzewanie i napromieniowanie a[Z]+3x10°Y | AaR[¥] | 4aRN[Z] | ¢, [at/em’]
R | Monokrysztal niewygrzewany 5. 431 017 . - 1.39x10'8
i nienapromieniowany neutronami
RN | Monokrysztat niewygrzewany, napromienio- i i 18
wany neutronami (D=5x10"° cm?) 5431024 1.68x10
1 Monokrysztat nienapromieniowany, wygrze- 5 i 17
wany w 1000°C, p=10° Pa. =5 godz. 5.431 005 -1.2x10 8.93x10
2 Monokrysztat nienapromieniowany, wygrze- 5 i 17
wany w 1000°C, p=1.1 GPa, t=5 godz. 5.431 002 -1.5x10 7.67x10
3 Monokrysztat napromieniowany neutronami
(D=1x10"" cm), wygrzewany w 1000°C, 5.431 015 - -9x10° | 1.31x10%
p=1.1 GPa, t=5 godz.
4 Monokrysztat napromieniowany neutronami
(D=1x10" cm), wygrzewany w 1000°C, 5. 431 001 - -2.3x10° | 7.25x10%
p=10° Pa, t=5 godz.
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