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Die bekannten Verfahren zur Gewinnung perfekter Halbleiter-
Einkristallschichten basieren auf der Gasphasenabscheidung unter den
Bedingungen des Hochstvakuums [30-65]. Die Erzeugung des Hochstvakuums ist
jedoch mit bestimmten technischen Schwierigkeiten verbunden. Deshalb ist es
interessant zu kldren, unter welchen Bedingungen die Herstellung von hochwertigen
Schichten in einem Vakuum von 1,3x10™* Pa méglich ist.

Im Anfangsstadium der epitaktischen Abscheidung bildet sich zwischen
Substrat und Epitaxieschicht eine Oberflachenschicht, die Uber strukturelle und
elektrophysikalische Eigenschaften verfiigt, die sich sowohl von den Eigenschaften
der Epitaxieschicht als auch des Substrats unterscheiden. Mit der Untersuchung des
Epitaxieprozesses mul’ die Suche nach Herstellungsverfahren fiir besonders diinne
(1 um und weniger) homogene Halbleiterschichten mit ausreichenden Eigenschaften
fur die Herstellung von mikroelektronischen Bauelementen einhergehen. Ob es
moglich ist, qualitativ hochwertige Epitaxieschichten herzustellen, wird im hohen
MaRe durch eine effektive Reinigung der Oberflache des Halbleitersubstrats
unmittelbar vor Beginn des Wachstumsprozesses bestimmt.

Unter Bericksichtigung des oben Gesagten wurden von uns die
Anfangswachstumsstadien und die Kristallisationsmechanismen besonders diinner
Siliziumschichten im Vakuum in Abhangigkeit von der unterschiedlichen Bearbeitung
der Substratoberflaiche untersucht. Dargestelit werden die Ergebnisse der
elektronenmikroskopischen  Strukturuntersuchungen und des RHEED-ex-situ-
Verfahrens.

In der Kristallisationskammer, deren Aufbau in Abb. 14 zu sehen ist, wurden
unterschiedlich dicke Siliziumepitaxieschichten mit Hilfe des Molekularstrahl-
verfahrens (Vakuum 6,510 Pa) abgeschieden. In derselben Kammer wurden
unmittelbar vor der Epitaxie die Substratoberflachen bearbeitet.

Zur Untersuchung wurden Siliziumsubstrate des p-Typs mit einem
spezifischen Widerstand von 10 Q-cm und der Orientierung (111) vorbereitet. Sie
wurden mit Schleifpulver geschliffen und mit Diamant mit immer kleiner werdender
Korngré3e poliert; das Abschlufistadium bildete die Bearbeitung mit Chromoxid.
Substrate mit einer Dicke von 240-260 um wurden nach dem Spulen in deionisiertem
Wasser gekocht, in der Zentrifuge getrocknet und in die Kristallisationskammer
eingebracht, wo sie einer thermischen Bearbeitung zur Reinigung der Oberflache
unterzogen wurden, entweder in einem trockenen Wasserstoffstrom (Summe der
Beimengungen 10'7%) oder in angefeuchtetem Wasserstoff. Auf die Mdglichkeit,
angefeuchteten Wasserstoff zur Bearbeitung der Halbleiteroberflachen zu
verwenden, wird in der Arbeit [72] hingewiesen. Nach Beendigung des Temperns
wurde die Kammer auf 6,510 Pa evakuiert und der Zichtungsprozeld der
Siliziumepitaxieschicht begann.

Zur Versuchsanlage gehoren Drehsysteme fir die Substrathalter und
Siliziumquellen (an der Stirnseite geschmolzene Barren), wodurch vier
Abscheidungsprozesse ohne Brechen des Vakuums durchgefiihrt werden kénnen.
Es sind Moglichkeiten zum Drehen der Quellen und Substrate um die eigene Achse
vorgesehen. Die Erwadrmung erfolgt mit Hilfe des Hochfrequenzverfahrens, das die
geringstmogliche Kontamination des Experimentes gewéhrleistet.
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Abb. 14. Aufbau der Kristallisationskammer fiir die Bearbeitung der Substratoberfldchen und
die Schichtabscheidung:
1-Substrat; 2-Podeste; 3-Drehsystem flur die Substrathalter; 4-Beobachtungstubus; 5-drehbares
Schutzglas; 6-Siliziumschmelze; 7-Silizium-feste Phase; 8-Arbeitsquelle; 9-Reservequelle; 70-Rohr zur
Vakuumpumpe; 771-HF-Induktor; 712-Magnet zur Shuttersteuerung; 73-Stellungen des Shutters.

Durch Regulierung des Abstandes zwischen dem Induktor des HF-Generators,
dem Substrat und der Verdampfungsquelle kann man gleichzeitig gewahrleisten,
dald sich auf der Stirnseite des Siliziumblocks eine Schmelze bildet, die durch
Oberflachenspannungskrafte festgehalten wird und da® die erwiinschte
Substrattemperatur in den Grenzen von 600-1300°C erreicht wird. Zwischen dem
Substrat und den Induktorwicklungen ist ein Shutter installiert, der den
Siliziumatomen in der Vorbereitungsperiode des Versuchs den Zugang zum Substrat
verwehrt. Die Shutterbewegung wird durch einen Dauermagneten realisiert, der sich
auBerhalb der Kammer befindet. Die Temperaturkontrolle erfolgt pyrometrisch iber
den Beobachtungstubus mit drehbarem Schutzglas. Je nach Bedarf kann die
Kristallisationskammer entweder mit Wasserstoff gefiilit oder evakuiert werden.
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Abb. 15. Substratoberflachen (a) und Schichten (b-e), die unter Verwendung von hochreinem (obere
Aufnahmen) und angefeuchtetem (untere Aufnahmen) Wasserstoff geziichtet wurden.

Im Arbeitsverlauf wurden Siliziumepitaxieschichten mit unterschiedlicher Dicke
(50, 100, 250, 500 A) und derselben Wachstumsgeschwindigkeit (50+5 A/min) bei
einer Temperatur von 800°C gezichtet. In diesem Versuchszyklus wurden Substrate
fur die elektronenmikroskopische Untersuchung vorbereitet, deren Oberflachen unter
verschiedenen Bedingungen bearbeitet wurden. Aufterdem wurden Proben mit einer

Dicke von 4 pm fur die Messung der elektrophysikalischen Schichtparameter
erzeugt.
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Zur Bestimmung der Wachstumsgeschwindigkeit wurde bei den Kontroll-
proben wahrend der Epitaxie ein Teil der Oberflache mit einem diinnen Band aus
schwerschmelzbarem Material maskiert. Nach Beendigung des Wachstumsprozes-
ses hatte sich an der Oberflache der Platte eine gentigend deutliche, lange Stufe ge-
bildet, deren H6he mit Hilfe des mehrstrahligen Interferenzmikroskops Mil-11 (MefR-
grenzen von 1 bis 0,005 um) bestimmt wurde. Auch die Dauer des Schichtwachs-
tumsprozesses bei der Herstellung der Kontrollmuster variierte. Die Wachstums-
geschwindigkeit blieb fir breite MeRbereiche der Epitaxiezeit relativ konstant:

Nr. der Probe Wachstumszeit, min | Schichtdicke, A |Errechnete Wachstums-
geschwindigkeit, A/min

1 10 500 90,0
2 13 630 48,3
3 15 800 52,6
4 260 12000 46,0

Die Probendicke wurde nach der GrolRe des Stapelfehlerdreiecks auf dem
metallographischen Mikroskop MIM-7 bei einer VergroRerung von 1440 errechnet.

In den Anfangswachstumsstadien der Homoepitaxie in einem Vakuum von
6,510 Pa wurde die Schichtoberfliche mit Hilfe der Kohlenstoffabdruckverfahren
unter Anwendung einer kleinwinkligen Goldabscheidung und mit Hilfe der
Transmissionselektronenmikroskopie (UEM-150) untersucht.

Es wurde festgestellt, daR sich nach der thermischen Atzung in
Reinstwasserstoffatmosphére keine Atzstufen zeigten, es entstand eine glatte
Oberflache mit Unebenheiten von 100 A Hoéhe (Abb. 15). Im Anfangsstadium des
Schichtwachstums ist eine Koaleszenz flacher, abgegrenzter Inseln zu beobachten
(Abb. 15 b, e), die nicht hoher als 30 A sind; das weitere Schichtwachstum fiihrt zu
ihrer Ausdehnung und zum H&henwachstum, zur Vereinigung und Herausbildung
von Mikro- und Makrostrukturen (¢, d) vorwiegend mit der Richtung (110) und
letztendlich zur Glattung des Schichtreliefs (e).

Abb. 15 zeigt die mit dem Transmissionsgitter-Verfahren beobachteten
Schichtoberflachen nach der thermischen Atzung in angefeuchtetem Wasserstoff.
Auf der Fotografie sind die unregelmaligen Atzstufen zu sehen. Das
Schichtwachstum 1auft auf der Oberfliche nach dem Schichtmechanismus ab,
beginnend bei den unmittelbaren Anfangsstadien (Abb. 15, b-e).

Unabhéangig von der Bearbeitung der Substrate vor der Epitaxie ist auf der
Oberflache der Substrate und Schichten, entsprechend den Ergebnissen des
RHEED-ex-situ-Verfahrens, polykristallines Silizium-B-Karbid vorhanden. Auf den
elektronenmikroskopischen Aufnahmen ( Abb. 15 d, e) ist deutlich zu sehen, daf
Siliziumkarbideinschliisse die geradlinige Entwicklung der Wachstumsstufen
bremsen. Die Dichte der beobachteten Karbidteilchen liegt bei ~10° cm™.

Eine Glattung des Schichtreliefs bei einer Dicke von 500 A wurde im
Unterschied zur ersten Versuchsserie nicht beobachtet. Die Hohe der Makrostufen
ergibt sich aus der Hohe der Karbidteilchen, deren Mittelwert bei 200 A liegt. Im

" Von der Schichtoberflache wurde ein Abdruck in amorphem Kohlenstoff gemacht, an Hand dieses
Abdrucks konnte das Oberflachenrelief mikroskopisch untersucht werden. (d. U.)
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weiteren Wachstumsverlauf wachst das Schichtrelief zu und glattet sich. Bei der
Bearbeitung in Reinstwasserstoff kommt es schon bei einer Dicke von 500 A zur
Glattung des Reliefs an der Schichtoberflache.

Mit Hilfe der Transmissions-Elektronenmikroskopie wurden innerhalb der
Empfindlichkeitsgrenzen der Methode in beiden Fallen der Substratbearbeitung
keine Strukturdefekte festgestellt.

o e et e 8 i

Abb. 16. Oberflache von Schichten mit einer Dicke von 50 A (a) und 100 A (b), die ohne
thermische Atzung geziichtet wurden und RHEED-Muster der Schicht

Zum Vergleich zeigt Abb. 16 a, b die Untersuchungsergebnisse der
Transmissionsgitter-Methode und des RHEED-ex-situ-Verfahrens fiir die Anfangs-
stadien des Schichtwachstums auf Substraten, bei denen keine thermische Atzung
vorgenommen wurde. Man sieht, dal} das Schichtwachstum durch die Bildung,
Entwicklung und Koaleszenz von dreidimensionalen, leicht abgegrenzten Inseln mit
einer Héhe von 50 bis 300 A hervorgerufen wird, bei einer effektiven Schichtdicke
von 100 A, einer Dichte von 10° cm™ und Durchmessern von 1000 bis 3000 A. Es
muly darauf hingewiesen werden, dall in diesen Schichten Einschliisse von
polykristallinem Silizium und Zwillingsbildung zu beobachten sind (Abb. 16 c).

In der Tabelle werden die elektrophysikalischen Parameter von dicken
Schichten dargestellt, die unter Anwendung von hochreinem (h.r.) oder feuchtem (f)
Wasserstoff erzeugt wurden (n-Typ der Leitfahigkeit).

Tabelle Gegeniiberstellung der Werte fiir die Tragerbeweglichkeit
bei diinnen Silizium-Epitaxieschichten und Volumenmaterial

Substrat Wachstums- | Schichtdicke, | Spezifischer | Orientierung Beweglichkeit, cm“/Vs

(Bearbeitung) | temperatur, Widerstand,
°C pm Q-cm in Epitaxie- im Einkristall
schichten

KDA-0,9 (f) 800 4,0 0,28 (111) 820 980
KDB-0,5 (f) 800 3,7 1,10 (111) 1030 1200
KDB-0,5 (h.r.) 800 3,8 2,20 (111) 1060 1300
KDA-0,9 (h.r.) 800 3,7 6,40 (111) 1000 1300
KDB-10 750 4,1 0,57 (100) 1020 1140
KDB-10 750 4,0 1,00 (100) 1060 1200
KDB-10 750 4,2 2,80 (100) 1300 1300
KDB-10 750 4,0 5,70 (100) 1100 1320
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Die Bearbeitung der Substratoberflache mit Silizium und reinem oder
angefeuchtetem Wasserstoff vor der Epitaxie in einem Vakuum von 6,5-10* Pa spielt
also eine wesentliche Rolle im Anfangsstadium des Wachstums. Im weiteren Verlauf
gewahrleistet sie glattere Schichtoberflachen, eine perfekte Oberflachenmorpho-
logie, defektfreie Kristallstruktur und hohe Beweglichkeit der Ladungstrager in 3-4
pm dicken Schichten.
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