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Rozwój technologii monokryształów, szczególnie 

w dziedzinie półprzewodników wymaga coraz lepszych 
technik dla subtelnej charakterystyki strukturalnej. 
W niemal doskonałych kryształach nawet niewielkie 
ilości defektów punktowych w postaci obcych atomów, 
wakansów lub ich klasterów wprowadzają niejednorod-
ność gęstości elektronowej, dzięki czemu możliwe jest 
wyznaczenie niezwykle małych zmian parametrów 
sieciowych. 

W monokryształach krzemu otrzymanych metodą 
Czochralskiego największe znaczenie na zmiany para-
metrów sieciowych odgrywa tlen, który jest wprowa-
dzony w trakcie ich hodowli. Znajduje się on głównie 
w pozycjach międzywęzłowych (OI), a jego koncentracja 
nie przekracza co = 1.5×1018 at/cm3 [1].  

Wygrzewanie krzemu w wysokich temperaturach 
T>400ºC prowadzi do tworzenia się wydzieleń tleno-
wych o różnych rozmiarach (10-12 mikrometrów) i moż-
liwych do wystąpienia pętli dyslokacyjnych, a także 
innych defektów punktowych [2].  

Pod wpływem zwiększonego ciśnienia tlen opuszcza 
swoje pozycje międzywęzłowe. Efekt ten jest silnie 
obserwowany w temperaturach 900-1000ºC [3]. Zwięk-
szone ciśnienie powoduje wzrost promieni efektywnych 
tlenu międzywęzłowego i jego oddziaływanie z centrami 
nukleacji, które są generowane po wygrzewaniu w wy-
sokich temperaturach i ciśnieniu hydrostatycznym (HT-
HP) [4].  

W monokryształach krzemu napromieniowanych 
wysokoenergetycznymi neutronami lub elektronami 
wzrasta liczba defektów punktowych (wakansów 
i defektów międzywęzłowych). Wakanse mogą łatwo 
oddziaływać z atomami tlenu tworząc w efekcie defekty 
typu wakans – tlen (VO), dimery tlenowe (VO2) i inne 
defekty typu VnOm [5-7]. 

Monokryształy Si-Cz zorientowane (111) 
o początkowej koncentracji tlenu co = 9.5×1017 at/cm3 
były napromieniowane szybkimi neutronami o energii E 
= 5 MeV z dozą D = 1×1017 cm-2. Następnie nienapro-
mieniowane monokryształy (1,2) i napromieniowane 

neutronami (3,4) były wygrzewane przez 5 godzin 
w temperaturze 1000ºC odpowiednio pod ciśnieniem 105 
Pa (1,4) i 1.1 GPa (2,3). Dodatkowo jeden z monokrysz-
tałów (R) nie został poddany wygrzewaniu i napromie-
niowaniu, natomiast drugi (RN) został tylko napromie-
niowany neutronami (D = 5×1016 cm-2). 

Parametry sieciowe były mierzone na symetrycznym 
refleksie 444 CuKα1, λ = 0.15405929 ± 5×10-7 nm [8] 
przy użyciu precyzyjnej metody pomiaru parametrów 
sieciowych – metody Bonda [9]. Dla każdego 
z kryształów przeprowadzono analizę statystyczną wy-
ników. Błąd względny wynosił ∆a/a = 3×10-7 nm. Para-
metry sieciowe były skorygowane do temperatury 20ºC 
stosując liniowy współczynnik ekspansji sieci α [10]: 

 
α = [2.51 + 0.0087(T – 293.0) K ± 0.05]×10-6 K-1    (1) 

 
Analiza błędów systematycznych została dokładnie 
opisana w [11]. 

Na zmianę parametrów sieciowych mają wpływ takie 
czynniki jak: refrakcja promieni rentgenowskich, roz-
bieżność pozioma i pionowa wiązki rentgenowskiej, 
absorpcja w krysztale i inne. Czynniki te należało 
uwzględnić przy wyznaczaniu parametrów sieciowych. 
Sumaryczna wartość tych poprawek wyniosła Σ∆a = 
5.76×10-6 nm. 

Tabela 1 przedstawia parametry sieciowe badanych 
monokryształów Si-Cz. Na podstawie zmian parametrów 
sieciowych i korzystając z [12] wyznaczono koncentra-
cję tlenu:  

 
∆a/aP = βNi                                        (2) 

 
gdzie: ∆a/ap jest relatywną zmianą parametrów siecio-
wych pod wpływem domieszki, ap jest parametrem sie-
ciowym doskonałego monokryształu Si, ap = 
5.43098367±5.2×10-7 Σ (pod normalnym ciśnieniem 
i w temperaturze 20ºC) [13], β - współczynnikiem kon-
wersji sieci (dla tlenu β = 4.4×10-24) [13]. 
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Koncentracja tlenu w monokryształach Si:Cz i jego 
wytrącanie, które zachodzi w temperaturach podwyższo-
nych jest uzależniona od sposobu jego hodowli i warun-
ków wygrzewania. Monokryształy otrzymane metodą 
Czochralskiego można traktować jako przesycony roz-
twór stały tlenu znajdujący się w matrycy Si. W niewy-
grzewanym Si-Cz atomy tlenu międzywęzłowego (OI) 
rozmieszczone są równomiernie. Część z OI może znaj-
dować się również w skupiskach tlenkowych. W tempe-
raturach około 970ºC tworzą się skupiska tlenowe, które 
wykazują aktywność elektryczną. Ich aktywność zanika 
jednak w temperaturach wyższych od 1100ºC.  

W badanych monokryształach Si-Cz nie napromie-
niowanych neutronami i wygrzewanych pod zwiększo-
nym ciśnieniem zaobserwowano obniżenie się parametru 
sieciowego w porównaniu do próbki referencyjnej R 
(Tabela 1), przy równoczesnym obniżaniu się koncentra-
cji tlenu. Jest to wynikiem naprężeń sieci, które zacho-
dzą podczas wytrącania się tlenu w Si-Cz. Naprężenia te 
mogą zmieniać szybkość dyfuzji tlenu międzywęzłowe-
go i innych domieszek. 

Napromieniowanie monokryształów Si-Cz neutro-
nami wprowadza do nich dodatkowe defekty punktowe 
(klastery tlenowe o znikomych rozmiarach) i pętle dys-
lokacyjne. Powoduje to w efekcie wzrost parametrów 
sieciowych (∆R-RN = +7×106 Σ). Jednak podczas wy-
grzewania napromieniowanych monokryształów Si pod 
ciśnieniem hydrostatycznym, podobnie jak to miało 
miejsce w przypadku kryształów nienapromieniowanych 
następuje wytrącanie się tlenu, przez co parametr sie-
ciowy maleje (∆aRN-4 = -2.3×10-5 Σ). Zwiększenie ci-
śnienia podczas wygrzewania monokryształów napro-
mieniowanych neutronami spowodowało wzrost parame-
tru sieciowego (∆a3-4 = +1.4×10-5 Σ) przy równoczesnym 
wzroście koncentracji tlenu (∆co = +5.85×1017 at/cm3). 

Reasumując parametry sieciowe monokryształów Si-
Cz są silnie uzależnione nie tylko od zastosowanego 
ciśnienia ich wygrzewania, ale również od stopnia ich 

napromieniowania. W przypadku monokryształów Si-Cz 
napromieniowanych neutronami widoczny jest większy 
wpływ ciśnienia na zmianę parametrów sieciowych, niż 
ma to miejsce w przypadku monokryształów nienapro-
mieniowanych neutronami.  
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Tabela 1. Wyniki badań kryształów Si-Cz. 
 

Kryształ Opis: Wygrzewanie i napromieniowanie a [Σ] ±3×10-6 ∑ ∆a R [Σ] ∆a RN [Σ] co [at/cm3] 
R Monokryształ niewygrzewany 

i nienapromieniowany neutronami 5. 431 017 - - 1.39×1018 

RN Monokryształ niewygrzewany, napromienio-
wany neutronami (D=5×1016 cm-2) 5. 431 024 - - 1.68×1018 

1 Monokryształ nienapromieniowany, wygrze-
wany w 1000ºC, p=105 Pa, t=5 godz. 5. 431 005 -1.2×10-5 - 8.93×1017 

2 Monokryształ nienapromieniowany, wygrze-
wany w 1000ºC, p=1.1 GPa, t=5 godz. 5. 431 002 -1.5×10-5 - 7.67×1017 

3 Monokryształ napromieniowany neutronami 
(D=1×1017 cm-2), wygrzewany w 1000ºC, 
p=1.1 GPa, t=5 godz. 

5. 431 015 - -9×10-6 1.31×1018 

4 Monokryształ napromieniowany neutronami 
(D=1×1017 cm-2), wygrzewany w 1000ºC, 
p=105 Pa, t=5 godz. 

5. 431 001 - -2.3×10-5 7.25×1017 
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