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Мониторинг структурного качества границы раздела 
"кремний-сапфир" методом поверхностной фотоЭДС1

Приведены результаты оценки структурного качества границы раздела "кремний-сапфир" гетеро- 
эпитаксиальных структур "кремний на сапфире" (КНС) с толщиной слоя кремния 200...600 нм, изготов
ленных методом газофазной эпитаксии с помощью пиролиза моносилана. Качество границы раздела 
оценивалось методом поверхностной фотоЭДС (ПФЭ) путем регистрации изменения поверхностного 
потенциала в процессе зондирования структуры световым потоком с заданной длиной волны, а также 
методом рентгеновской рефлектометрии. Мониторинг качества структур КНС в процессе их изготов
ления позволил определить технологические параметры, влияющие на значение сигнала ПФЭ. Наиболее 
значимыми параметрами являются температура и скорость роста слоя кремния. Отмечена корреля
ция между результатами измерений амплитуды сигнала ПФЭ и данными рентгеновской рефлектомет
рии. Тестирование p-канальных МОП-транзисторов на структурах КНС показало, что при амплитуде 
более 0.45 В ток утечки транзистора в закрытом состоянии составлял 2...16 нА, в то время как на 
структурах с меньшими значениями амплитуды этот ток не превышал 4 нА.

Гетероэпитаксиальные структуры, газофазная эпитаксия, кремний на сапфире, кремний на изоляторе, 
граница раздела, поверхностная фотоЭДС, поверхностный потенциал

Технология изготовления гетероэпитаксиаль- 
ных структур "кремний на сапфире" (КНС) из
вестна уже более 50 лет [1]. Однако в настоящее 
время продолжаются работы по усоверш енство
ванию и модификации данной технологии с по
мощью различных методов наращ ивания гетеро- 
эпитаксиальных слоев [2], [3]. Сегодня метод га
зофазной эпитаксии позволяет получать каче
ственные структуры КНС с толщ иной слоя крем
ния до нескольких сотен нанометров для произ
водства интегральных схем различного назначе
ния [4], [5], а также для микроэлектромеханиче- 
ских систем (М ЭМ С) [6].

Формирование дискретных приборов на КНС- 
структурах в значительной степени зависит от 
распределения плотности дефектов и удельного 
сопротивления по сечению эпитаксиального слоя. 
Как известно, слои КНС неоднородны по своей 
структуре: область слоя вблизи поверхности при

ближается по своим свойствам к объемному 
кремнию, в то время как область кремния вблизи 
границы раздела "кремний-сапфир" ("слой-под
ложка") имеет высокую плотность структурных 
дефектов из-за рассогласования кристаллических 
реш еток кремния и сапфира [7]. Неоднородность 
структурных свойств КНС ведет к увеличению 
рекомбинационной активности избыточных но
сителей заряда, а также к неоднородным измене
ниям удельного сопротивления по толщине слоя. 
Поэтому изготовление дискретных приборов на 
КНС-структурах с требуемыми эксплуатацион
ными характеристиками возможно только при 
проведении постоянного мониторинга (контроля) 
процесса формирования дефектных областей 
вблизи границы раздела "кремний-сапфир". Та
кой контроль, по возможности, должен быть не
разрушающим, бесконтактным и непродолжи
тельным, что обеспечит возможность его приме-

1 Работа выполнена при частичной финансовой поддержке Российского научного фонда (уникальный идентификатор прикладных 
научных исследований 16-19-00177).
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нения при мониторинге изготавливаемои продук
ции в режиме реального времени.

Указанным условиям может удовлетворять 
метод зондирования локальной приграничной 
области полупроводникового материала световым 
потоком с заданной длиной волны и  определен
ной интенсивностью. Изменения электронной 
структуры слоя, возникающие вследствие фото
генерации большого числа неосновных носителей 
заряда, возможно регистрировать либо с помо
щью СВЧ-методики [8], либо используя емкост
ную связь поверхности полупроводника и  изме
рительной аппаратуры [9], [10]. Оба метода ак
тивно применяются при тестировании полупро
водниковых материалов после различных техно
логических операций, однако именно метод по
верхностной фотоЭДС (ПФЭ) наиболее пригоден 
для оценки качества структур КНС [11].

М етод поверхностной  фотоЭДС. Необходи
мо отметить, что метод ПФЭ применим только в 
том случае, если поверхность исследуемой обла
сти обладает встроенным поверхностным потен
циалом. Неоднородность распределения удельно
го сопротивления в слое КНС приводит к форми
рованию встроенного потенциала на поверхности 
сапфировой подложки (обратная сторона струк
туры), отражающего как плотность распределе
ния структурных дефектов, так и  концентрацию 
легирую щ ей примеси вблизи переходного слоя 
"кремний-сапфир", причем оба фактора зависят 
от условий проведения процесса наращивания 
слоя [11]. Благодаря этому для измерения струк
тур КНС не требуется дополнительной химиче
ской обработки, что позволяет увеличить досто
верность проводимых измерений.

М етод ПФЭ позволяет определить диффузи
онную длину неосновных носителей заряда в 
объеме кремния. Генерация электронно-дырочных 
пар в объеме кремния происходит под действием 
световых потоков различной длины волны со 
строго определенной интенсивностью. В методе 
используется емкостная связь поверхности кремния 
с измерительной аппаратурой, поэтому световые 
потоки, падающие на поверхность кремния, по 
интенсивности модулируются по синусоидальному 
закону. На выходе измерительного устройства 
регистрируется амплитуда синусоидального сиг
нала, которая преобразуется в цифровую форму.

Рекомбинация неосновных носителей заряда 
осущ ествляется как в объеме кремния, так и  на 
его поверхности. В случае гетероэпитаксиальных 
структур КНС диффузионный оптический поток 
подходит к границе области пространственного

заряда, которая всегда присутствует вблизи гра
ницы раздела "кремний-сапфир". Избыточные 
электроны, фотогенерированные в объеме гетеро- 
эпитаксиального слоя, подхватываются электри
ческим полем и переносятся через эту границу. 
Часть электронов нейтрализую т акцепторные со 
стояния на границе раздела, обычно вызванные 
присутствием атомов алюминия и  структурными 
наруш ениями переходного слоя. Нейтрализация 
акцепторных центров изменяет общее зарядовое 
состояние на границе раздела "кремний-сапфир". 
Именно это изменение общего заряда на границе 
двух фаз можно зарегистрировать внешним ем
костным электродом, поскольку оно влияет на 
заряд противоположной границы раздела поверхно
сти кремния. Другая часть электронов захватыва
ется рекомбинационными центрами на границе 
раздела. Такими центрами являю тся вакансии и 
дырки, образованные акцепторной примесью 
(алюминием) и  различны ми структурными де
фектами, концентрация которых вблизи границы

8 12 —2 раздела достигает 10 . 1 0  см [12].
П ринцип измерения структур КНС методом 

ПФЭ заключается в следующем. Структура КНС, 
расположенная на металлической оснастке (рис. 1, 
5 ), зондируется со стороны сапфировой подложки 
(рис. 1, 3) модулированным по интенсивности 
световым потоком от излучателя (рис. 1, 1). Зон
дирование приграничной с сапфиром зоны крем
ния (рис. 1, 4) вызывает в ней генерацию избы
точных неосновных носителей заряда, вследствие 
чего поверхностный потенциал (заряд поверхно
сти) изменяется.

Эти изменения регистрируются внеш ним ем
костным электродом (рис. 1, 2), расположенным 
на расстоянии не более 100 мкм от поверхности 
обратной стороны структуры. Поскольку они, в 
свою очередь, связаны с рекомбинационными 
процессами в объеме приграничной области 
"кремний-сапфир", это дает возможность судить 
о качестве исследуемого материала. В [11] указа-
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но, что изменения поверхностного потенциала, свя
занные с рекомбинационными параметрами те
стируемой области слоя кремния, отражаются на 
значении амплитуды сигнала ПФЭ (АС ПФЭ).

Н а p ra . 2 представлена типичная форма сиг
нала ПФЭ при импульсной засветке образца сап
фира и-типа с осажденным слоем кремния. И м

пульс подавался в интервале от Т1 до Т3 . После 

подачи импульса в интервале Т1 . . .Т2  АС ПФЭ 

возрастает от начального и нач до установивш е

гося максимального значения Umax. После окон

чания засветки ( т > Т 3 ) АС спадает и нач. И нтен

сивность засветки и длина волны излучения 
определяются химическим составом образца. 
Значение Umax характеризует концентрацию ак

цепторных состояний в инспектируемой области 
границы раздела "кремний-сапфир", поскольку 
увеличение концентрации акцепторных состоя
ний в слое и -типа проводимости приводит к уве
личению рекомбинации фотогенерированных н о
сителей заряда. Таким образом, структурное каче
ство границы раздела можно оценить по значению 
АС ПФЭ. В экспериментах, результаты которых 
представлены далее в настоящей статье, облучение 
проводилось на длине волны 430 нм, длитель
ность светового импульса составляла 150 мкс.

Методика оценки структурного качества границы 
раздела "кремний-сапфир" по значениям АС ПФЭ в 
настоящее время проходит процедуру внедрения в 
современные технические условия (ТУ) на КНС.

Насколько известно авторам статьи, до сих 
пор исследование влияния технологических фак
торов процесса гетероэпитаксии на амплитуду 
сигнала ПФЭ не проводилось. В [13] описано 
исследование влияния технологических факторов 
на физические свойства границы раздела "крем
ний-сапфир" путем регистрации изменения вы 
соковольтного эффекта поля [14]. В указанной 
работе выделены следующие факторы, увеличи
вающие автолегирование границы раздела: по- 
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вышение температуры процесса эпитаксии, сни
жение скорости роста слоя, увеличение темпера
туры и длительности отжига структуры после 
роста слоя. Полученные результаты подтвержде
ны [13] методами рентгеноструктурного анализа 
и  атомно-силовой микроскопии. Тем не менее 
метод эффекта поля позволяет проводить лиш ь 
качественную оценку степени автолегирования 
приграничной области КНС. По наклону кривой 
отнош ения силы тока к напряжению определяют 
тип проводимости на границе раздела "кремний- 
сапфир". Такая оценка затрудняет оптимизацию 
процесса изготовления и  снижает точность вно
симых корректировок. Количественная оценка 
влияния технологических факторов процесса 
эпитаксии на структурное совершенство границы 
раздела "кремний-сапфир", полученная методом 
ПФЭ, позволит оптимизировать процесс изготов
ления структур КНС

Э ксперим ент. Д ля экспериментальной про
верки описанного метода были изготовлены 
структуры КНС с помощью вертикального эпи
таксиального реактора с индуктивным нагревом 
PE2061 (производство LPE, Италия) методом хи 
мического газофазного осаждения (chemical vapor 
deposition -  CVD) при атмосферном давлении в 
рабочей атмосфере сухого водорода (содержание 
воды меньше 5 ppb). Температура процесса эпи
таксии контролировалась оптическим пирометром. 
В качестве кремнийсодержащего реагента исполь
зовался моносилан (SiH 4 ) , разбавленный водо

родом (5 %  SiH 4  -  95 %  H 2 ). Ф осфин (P H 3 )

использован в качестве легирующей примеси и-типа. 
При проведении опытных процессов варьировались 
следующие параметры: температура осаждения (ро
ста), скорость роста и  удельное сопротивление слоя.

Каждая изготовленная структура КНС прош ла 
контроль всех требуемых параметров. Толщина 
слоя кремния контролировалась инфракрасным 
фурье-спектрометром ФСМ 1201 (ООО "Инфра- 
спек", РФ). Ш ероховатость слоя кремния опреде
лялась методом ультрафиолетового рассеяния 
прибором "Reflex 375" (ООО "Рефлекс-лайт", 
РФ). Удельное сопротивление слоя контролиро
валось четырехзондовым методом с использова
нием установкия ResM ap 178 (фирма '^ D E  Inc.", 
США). Рентгеновский рефлектометрический ана
лиз (прибор "X-Ray M inilab", ООО "ИРО", РФ) 
проводился на отдельной серии опытных структур. 
Измерение АС методом ПФЭ осуществлялось на 
специально разработанной для структур КНС 
установке ТЕЛЕК-01 (ООО "Телеком-СТВ", РФ).



Р езу л ьтаты  и их обсуждение. В результате 
проведения серий опытных процессов получены 
структуры КНС со следую щими параметрами 
слоя кремния: толщина 200...600 нм, ориентация 
рабочей поверхности перпендикулярна плоскости 
(100), проводимость и-типа с удельным сопро
тивлением 2... 15 Ом • см. Разброс параметров 
толщины и удельного сопротивления по площ ади 
структур не превышал ±10 %  от заданного значения.

Определено, что температура осаждения слоя 
кремния оказывает значительное влияние на зна
чение АС ПФЭ в сравнении с остальными иссле
дуемыми технологическими параметрами. Выяв
лена строгая линейная зависимость этой ампли
туды от температуры осаждения (рис. 3 )1. Темпе
ратурный диапазон 910...920 °C является погра
ничным между образованием поликристалличе- 
ской и монокристаллической фаз КНС. П ри тем 
пературе процесса ниже 910 °C происходило об
разование поликремния на сапфире, о чем можно 
судить по высокой шероховатости рабочей по
верхности структуры и  наличию равномерной 
матовости. Возможно, это происходит вследствие 
недостаточной подвиж ности адатомов кремния на 
поверхности роста. П ри температуре выше 
920 °C образовывались монокристаллические 
слои кремния с гладкой рабочей поверхностью. 
П ри температуре процесса около 990 °C и  выше 
наблюдался явны й рост поликристаллической 
фазы, вероятно, вследствие протекания активной 
реакции между осаждаемым атомарным кремни
ем и  поверхностью сапфировой подложки.

АС ПФЭ увеличивалась вплоть до 980 °C. Воз
можно, причиной повышения амплитуды является 
отмеченная при повышении температуры повы
шенная концентрация структурных дефектов вбли
зи  границы раздела, образованная в результате за
грязнения слоя продуктами реакции взаимодей
ствия кремния и  сапфира. Также причиной роста 
амплитуды сигнала ПФЭ может являться повышен-

Рис. 3

1 На рис. 3-5, 7 маркерами показаны результаты экспериментов.

Рис. 4

ная концентрация атомарного алюминия в пригра
ничной области кремния вследствие увеличения 
концентрации акцепторных состояний и  модифика
ции поверхностного потенциала.

Зависимость амплитуды сигнала ПФЭ от ско
рости роста слоя Vgr (рис. 4) может быть описана

линейной функцией (сплошная линия) или поли
номом второго порядка (штриховая линия). В про
веденных опытных процессах скорость роста ва
рьировалась с помощью изменения расхода крем
нийсодержащей парогазовой среды в диапазоне
400...460 нм/мин. Указанный диапазон можно счи
тать оптимальным для проведенного процесса, так 
как за его пределами структурное качество границы 
раздела "кремний-сапфир" резко ухудшается.

Температура роста во всех процессах прове
денной серии составляла 950 °C.

АС ПФЭ понижалась с повышением скорости 
роста слоя. Возможно, повышение скорости ро
ста ускоряет заращивание рабочей поверхности 
сапфировой подложки, что способствует снижению 
загрязнения эпитаксиального слоя продуктами ре
акций восстановления сапфира водородом и  взаи
модействия кремния и  сапфира.

Зависимость АС ПФЭ от расхода фосфина 
Qp h 3 на этапе роста начального слоя показана на

рис. 5. Несмотря на существенный разброс зна
чений амплитуды, в основном связанный с неод
нородностью уровня легирования слоя от процес
са к процессу, прослеживается тенденция к 
уменьш ению амплитуды с увеличением расхода 
фосфина. Исследованный диапазон расхода со

ставил 5 2 ... 76 см 3/м и н , удельное сопротивление

слоя находилось в диапазоне 2.. .15 Ом • см. Можно 
предположить, что повышение концентрации ле
гирующей примеси и-типа изменяет уровень 
Ф ерми в слое кремния и модифицирует потенци
альный барьер границы раздела "кремний-сапфир". 
С другой стороны, атомарный фосфор способен 
встраиваться в решетку рабочей поверхности



Рис. 5

сапфировой подложки на кислородные вакансии, 
тем самым уменьш ая дефицит кислорода на по
верхности роста и  улучш ая условия зарождения 
начального слоя (см., например, [15]).

Рефлектометрические измерения были прове
дены для симметричного дифракционного отра
жения Si (400) в режиме сканирования 0 - 2 0  с 
угловым шагом Д0 = 0.001°. Измерения проводи
лись на структурах КНС с толщ иной слоя крем
ния 200 нм, полученных в отдельной серии опыт
ных процессов при различных температурах.

Получены рефлектограммы (зависимость ин
тенсивности рассеянного рентгеновского излуче

ния от угла рассеяния I (0 ) )  структур КНС со 
значениями АС ПФЭ 0.14 и 0.361 В (рис. 6). И з
менение АС ПФЭ коррелирует с изменением 
формы кривой рефлектограммы, свидетельству
ю щ им о неодинаковом интерференционном рас
сеянии рентгеновского излучения в тонких слоях 
структур КНС при различных значениях АС ПФЭ.

Расчет размерных параметров переходной об
ласти кремниевого слоя вблизи границы раздела 
"слой-подложка" (таблица) также подтверждает 
корреляцию значений АС ПФЭ и структурных 
характеристик границы. Обнаружено, что рост 
АС ПФЭ отражает возрастание толщины и шеро
ховатости переходного слоя.

На основании опытных структур КНС с толщи
ной слоя 600 нм были изготовлены тестовые p-ка
нальные М ОП-транзисторы. В результате тести

Амплитуда 
ПФЭ, В

Параметр переходного слоя 
"кремний-сапфир"

Толщина,
А

Шероховатость,
А

Плотность,
г/см3

0.140 28±6 13±4 2.70±0.14
0.259 27±8 20±4 2.75±0.14
0.361 34±8 24±6 2.75±0.15
0.643 44±6 27±6 2.75±0.15

рования полученных приборов обнаружена зави
симость тока утечки транзистора в закрытом со
стоянии ( I ут) от АС ПФЭ (рис. 7). П ри малых

значениях амплитуды (примерно до 0.45 В) с ее ро
стом ток утечки не превышал 4 нА и возрастал 
незначительно, однако при больших значениях АС 
ПФЭ ток значительно увеличивался и принимал 
значения 2...16 нА. Полученные данные позволя
ю т применять метод ПФЭ при контроле рабочей 
продукции и сформулировать критерий годности 
для исследованного типа структур.

По результатам проведенных исследований 
могут быть сделаны следующие выводы.

Обнаружено, что температура осаждения и ско
рость роста кремния на сапфире влияют на значе
ние АС ПФЭ наиболее существенно. Установлено, 
что изменение расхода фосфина на стадии наращи
вания начального слоя КНС также изменяет элек
трофизическое состояние границы раздела "крем
ний-сапфир". Полученные экспериментальные за
висимости технологических параметров от ампли
туды ПФЭ позволили определить новые пути 
управления качеством получаемых структур КНС.

Обнаруженная зависимость параметров дис
кретных приборов на КНС (на примере тестовых 
p -канальных М ОП-транзисторов) от АС ПФЭ 
позволяет сформулировать пороговый критерий 
годности качества границы раздела "кремний- 
сапфир", составляющий около 0.45 В. При больших 
значениях амплитуды ток утечки p -канального 
МОП-транзистора в закрытом состоянии составлял
2...16 нА, в то время как на структурах с АС ПФЭ ме
нее порогового значения этот ток не превышал 4 нА.

I , имп./ с

10-

КГ

103

102

10'

0.2

^ ...... 4,,

0.361

4 пфэ = 014 В

0.4 0.6 
Рис. 6

0.8 20,
1
0



Количественная оценка электрофизического 
состояния границы раздела "кремний-сапфир", 
полученная по методу ПФЭ, позволяет с большой 
точностью оптимизировать процесс эпитаксии 
КНС, тем самым получая структуры с улучш ен
ным структурным качеством границы раздела. В 
соответствии с этим критерием оптимальный 
диапазон температуры роста для рассматриваемо
го процесса эпитаксии составляет 920...950 °С, 
при этом целесообразно использовать диапазон 
скорости роста 440...460 нм/мин.

Результаты рентгеноструктурного анализа по
казали корреляцию величины АС ПФЭ и толщ и

ны переходного слоя "кремний-сапфир". Это поз
воляет подтвердить реальную взаимосвязь между 
электрофизической характеристикой границы 
раздела, полученной по методу ПФЭ, и структур
ной характеристикой, полученной методом рент
геновской рефлектометрии.

Авторы статьи выражаю т благодарность кол
лективу ООО "Телеком-СТВ" и лично А. В. А лек
сееву за разработку измерительного оборудова
ния и адаптацию метода ПФЭ для структур КНС.

Также благодарим А. А. Романова (АО "Анг
стрем") за предоставленные данные измерений 
тестовых М ОП-транзисторов на КНС-структурах.
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E. M. Sokolov, V. N. Statsenko 
Epiel JSC (Moscow, Zelenograd)

The Monitoring of Structural Quality of Silicon-Sapphire Interface 
by the Surface Photovoltage Method

Abstract. Heteroepitaxial silicon-on-sapphire (SOS) wafers with a layer thickness of 200 and 600 nm were fabricated  
by the vapor phase epitaxy with monosilane as a precursor. The assessment o f structural quality o f silicon-sapphire inter
face was carried out by the surface photovoltage method (SPV) and X-ray reflectometry. Technological parameters o f the 
manufacturing process that affecting to the amount o f SPV signal were determined via SOS quality monitoring. We con
clude that deposition temperature and the growth rate are most important process parameters in this cause. It was found  
that SPV method can be used as monitoring method of SOS fabrication process, because SPV signals are correlated with X- 
ray reflectometry results. Probably, SPV method allowed to evaluate the structural and electrophysical parameters o f sili
con-sapphire interface. SOS device performances as function o f SPV signal were determined. The leakage current o f test p- 
channel MOS transistor in the closed state was on 2-16 nA when SPV signal higher than 450 mV and the leakage current 
was approximately 4 nA when SPV signal lower than 450 mV.

Keywords: Hetero epitaxial Structures, Gas Phase Epistaxis, Silicon on Sapphire, Silicon on Insulator, Interface, Surface Photo Voltage, 

Surface Potential
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