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1. WSTEP 1.2.10. poziom koncentracji atoméw tlenu — ilos¢ ato-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3g me-
tody 1 sposOb przeprowadzania badan monokrysztatéw
krzemu w postaci pr¢tdw przeznaczonych do produkc;ji
potprzewodnikowych elementéw 1 mikrouktadéw sca-
lonych.

1.2. Okre$lenia

1.2.1. plaszczyzny goérne i dolne monokrysztalu —
plaszczyzny powstate wskutek odcigcia cze$ci mono-
krysztalu od strony zarodzi i przeciwne;.

1.2.2. diugos¢ monokrysztalu — najmniejsza dtugoscé
tworzacej migdzy dwoma punktami lezgcymi na gornej
i dolnej plaszczyznie monokrysztahu. |

1.2.3. obwéd monokrysztalu — linia przecigcia po-
wierzchni bocznej monokrysztalu z ptaszczyzng prosto-
padia do osi monokrysztatu.

1.2.4. Srednica monokrysztalu — najwigksza odle-
glto$¢ w linii prostej migdzy dwoma punktami lezgcymi
na obwodzie monokrysztahu.

1.2.5. opér elektryczny whasciwy (rezystywnosé
elektryczna) — stosunek nat¢zenia pola elektrycznego
do ggstosci pradu elektrycznego ptynacego pod wply-
wem tego pola.

1.2.6. czas zycia nos$nikéw mniejszo$ciowych tadunku
— czas, po uplywie ktérego koncentracja nadmiaro-
wych nosnikow mniejszo$ciowych wprowadzonych
rownomiernie do calej objetosci nieskonczenia roz-
cigglego monokrysztalu maleje e razy (gdzie: e — pod-
stawa logarytmu naturalnego).

1.2.7. typ péiprzewodnika n lub p. Dla krzemu typu n
no$nikami wigkszosciowymi sg elektrony. Dla krzemu
typu p nosnikami wigkszosciowymi sg dziury.

1.2.8. odchylenie osi monokrysztalu od Kkierunku
krystalograficznego — kat utworzony przez o$ geome-
tryczng monokrysztatu 1 zadany kierunek krystalogra-
ficzny monokrysztatu.

1.2.9. gestos¢ dyslokacji — ilo$¢ liniowych defektow
sieci monokrysztatu, ujawniajgcych si¢ na powierzchni
1 cm? w postaci charakterystycznych jamek trawienia.

mow tlenu w 1 cm?® krzemu okres§lona metodg absorpcji
w podczerwieni.

1.2.11. poziom koncentracji atoméw wegla — 1los¢
atoméw wegla w 1 cm? krzemu okreslona metoda
absorpcji w podczerwieni.

1.2.12. niejednorodnos$¢ oporu elektrycznego wiasciwe-
go — procentowa zmiana oporu elektrycznego wiasci-
wego na diugosci 1 mm.

2. METODY BADAN

2.1. Pomiary geometrii monokrysztatu
2.1.1. Pomiar dlugosci monokrysztalu wykonuje si¢ za
pomocg suwmiarki.

2.1.2. Pomiar $rednicy monokrysztalu wykonuje si¢ za
pomoca suwmiarki na obwodzie monokrysztatu, obra-
cajac go wokot osi. Maksymalny wynik pomiaru na da-
nym obwodzie przyjmuje si¢ za $rednice monokrysztatu.
Wynik podaje si¢ w milimetrach z dokladnos-
cig 0,1 mm.

2.2. Pomiar masy monokrysztalu. Mas¢ monokrysz-
talu wyznacza si¢ za pomocg wagi z dokladnoscig 1 g.

2.3. Pomiar oporu elektrycznego wlasciwego

2.3.1. Cel i zakres stosowania. Do okreslenia oporu
elektrycznego wlasciwego monokrysztalu krzemu sto-
suje si¢ metode czteroostrzowa. Pomiar wykonuje si¢
na plaszczyznie dolnej 1 plaszczyZnie goérnej mono-
krysztalu krzemu lub na ptytkach przylegajacych do tych
ptaszczyzn odci¢tych od monokrysztalu. Minimalna
grubo$é¢ plytki — 4 s, gdzie s — odleglos¢ migdzy
ostrzami sondy.

Metoda moze by¢ stosowana w zakresie oporu elek-
trycznego wlasciwego od 1 X 10™ do 1 X 10* Q - cm.
Btad pomiaru elektrycznego oporu wilasciwego — nie
wigkszy niz +10%.
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2.3.2. Zasada pomiaru jest nast¢pujaca: na plaszczyz-
nie monokrysztalu ustawia si¢ sond¢ z czterema ostrza-
mi ustawionymi w linii prostej, przy czym ostrza s3
rozstawione w jednakowej odleglosci od siebie. Do
dwoéch skrajnych ostrzy sondy doprowadza si¢ prad
o okreslonej wartosci 1 mierzy si¢ spadek napigcia mig-
dzy dwoma Srodkowymi ostrzami. Warto$¢ mierzonego

oporu elektrycznego  wilasciwego (p) okresla  si¢
w () - cm wg wzoru
if
=2 §  — 1
p ™S (1)
w ktorym:

U — spadek napigcia pomigdzy Srodkowymi ostrza-
mi sondy, mV,
I — prad zasilania, mA,

s — odleglo§¢ miedzy ostrzami, cm.
Schemat ideowy ukiadu pomiarowego przedstawiono
na rys. 1. \

]

# o Miernck
‘ nap.gcia
p=Rrl
Si
- 950804 - 06-1
Rys. 1

2.3.3. Wymagania dotyczgce aparatury pomiarowej

2.3.3.1. Wymagania dotyczace glowicy pomiarowej.
Ostrze sondy powinny by¢ wykonane z osmu, weglika
wolframu lub twardej stali. '

Promien zaokraglenia ostrzy nie wigkszy niz 50 pm.
Rozstawienie migdzy sasiednimi ostrzami powinno wy-
nosié: 0,63; 1,00; 1,30 lub 1,59 mm. Nacisk pojedyn-
czego ostrza na mierzong powierzchni¢ powinien wy-
nosi¢:

1,0 = 2 N dla krzemu o opornosci 2 X 10™* —

5 X 10! Q - cm,
1,5 + 2 N dla krzemu o opornosci powyzej
5 X 10" Q - cm.

Opodr izolacji migdzy sasiednimi ostrzami sondy po-
winien by¢ wigkszy niz 100 M().

Sprawdzenie rozstawu ostrzy przeprowadza si¢ w na-
stgpujacy sposob: na plytce szklanej szlifowanej wg
2.3.4 pokrytej sadza lub ptytce krzemowej szlifowa-
nej wg 2.3.4 wykonuje si¢ 10 odbi¢ sondy jak poka-
zano na rys. 2.

Rys. 2

Odlegto$¢ pomigdzy odbiciami ostrzy sondy mierzy
si¢ za pomocg mikroskopu.

I
S0 S0 S0 = 53
& G

——

Realny rozstaw ostrzy

[ BN-93/0894-06-3_)

Idealny rozstaw ostrzy

Rys. 3

Odchylenie odlegtosci migdzy $ladami ostrza sondy
S1, S2, S5, od wartoéci nominalnej so nie moze prze-
kroczy¢ 2% tej wartosci (rys. 3). Odchylenie odlegtosci
mig¢dzy Sladami ostrzy srodkowych sondy od linii po-
prowadzonej przez $lady ostrz brzegowych d: i d; nie
moze przekraczaé¢ 2% wartosci so; Srednie odchylenie
kwadratowe mierzonych wielkosci dla 10 pomiaréw
nie moze przekraczaé 1% wartosci so.

2.3.3.2. Wymagania dotyczgce ukltadu pomiarowego.
Uklad pomiarowy powinien spelnia¢ nastgpujace wy-
magania:

a) zrédlo nat¢zenia pradu moze stanowié bateria
anodowa lub zasilacz stabilizowany o stabilizacji na-
tezenia pradu nie mniejszej niz 0,5% i sktadowej zmien-
nej nie wigkszej niz 0,5%; uklad zasilajacy powinien
zapewniaé regulacj¢ w zakresie 0,01 =+ 100 mA; dopusz-
czalny blagd pomiaru nat¢zenia pradu 1%,

b) miernik spadku napiecia powinien zapewniaé
mozliwo$¢ pomiaru napigcia w zakresie 104 — 1 V
z dokladnoécig nie mniejsza niz 1,5%; opér wewnetrzny
miernika nie mniejszy niz 10° - p () - cm); doktadno$é
pomiaru spadku napiecia nie powinna by¢ gorsza
niz 1,5%.

2.3.4. Przygotowanie ptaszczyzn monokrysztatu do po-
miaru oporu elektrycznego wlasciwego. Plaszczyzna
monokrysztatu, na ktérej wykonywany jest pomiar,
powinna by¢ wyszlifowana w miejscach pomiarowych
nie mniejszych niz 6 so, wodng zawiesing proszku §cier-
nego o granulacji 800 i przemyta woda dejonizowana.
Temperatura monokrysztalu powinna byé réwna tem-
peraturze pomieszczenia, w ktérym wykonywany jest
pomiar. Czas pomigdzy przygotowaniem plaszczyzn
a pomiarem nie powinien przekracza¢ 24 h.



BN<83/0894-06.00 3

2.3.5. Warunki wykonywania pomiaru oporu elektrycz-
nego wiasciwego

2.3.5.1. Natezenie prgdu. W zaleznosci od zakresu
mierzonego oporu elektrycznego wilasciwego nalezy
dobra¢ odpowiednie nat¢zenie pradu zasilajacego, kto-
rego wartosci nominalne podano w tabl. 1.

Tablica 1
Opor elektryczny wiasciwy Nate¢zenie pradu zasilajgcego
(2 - cm) | (mA)
< 0,012 100
0,008 + 0,6 10
04 <+ 60 1
40 + 1000 0,1

Dopuszczalne jest odchylenie nat¢zenia pradu zasila-
jacego od wartosci nominalnej do 20%.

2.3.5.2. Temperatura. Zaleca si¢ wykonywanie po-
miar6w w temperaturze 23°C. Przy wykonywaniu po-
miarOw w temperaturze innej niz podana nalezy
uwzgledni¢ temperaturowy wspoélczynnik korekcyjny
i warto$§¢ oporu elektrycznego wilasciwego w tempe-
raturze 23°C wyznaczaé¢ wg zaleznosci

p2s = pr - F (2)

w ktérym:
pr — opor elektryczny wiasciwy zmierzony w-tem-
peraturze otoczenia,
F — temperaturowy wspoélczynnik korekcyjny, kté-
ry okreslony jest zaleznoscig

Fr=1-Cr(T"-1T) - 3)

w ktorym:
Cr — temperaturowy wspoiczynnik oporu elektrycz-
nego wlasciwego, -
T — temperatura odniesienia (tj. 23°C),

T’ — temperatura otoczenia, w ktorej wykonywany

jest pomiar.

Na wykresach rys. 4 i 5 podane s3g temperaturowe
wspoOlczynniki oporu elektrycznego wilasciwego w za-
leznos$ci od wartoéci oporu elektrycznego wlasciwego
odpowiednio dla typu n i p.

Typ n

07 1 ) 07 0ol

07 02

Rys. 4
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Rys. 5

2.3.5.3. Oswietlenie. Pomiar oporu elektrycznego
wlasciwego dla krzemu typu no p > 500 () - cm
ipop>100 ) - cm nalezy wykonywaé w ciemni.
Przy pomiarze oporu elektrycznego wlasciwego o war-
to$ciach nizszych dopuszcza si¢ o$wietlenie o natg¢zeniu
do 500 Lx.

2.3.6. Sposéb przeprowadzania pomiaru. Pomiar wy-
konuje sie na goérnej i dolnej ptaszczyznie monokrysz-
talu w 5 punktach na dwéch prostopadtych srednicach.
Dla krysztaléw o $rednicy do 30 mm punkty pomia-
rOowe rozmieszczone s3 W nastgpujacy sposob: jeden
punkt w $rodku, a cztery pozostale w odlegtosci r/2
(r-promien krysztatu). Dla krysztaléw o $rednicy wigk-
szej od 30 mm punkty pomiarowe rozmieszczone s3
w nast¢pujagcy sposéb: jeden punkt w Srodku, a cztery
pozostate 5 mm od brzegu krysztalu wg rys. 6.

[(BN=83/08%4-06-6 |
Rys. 6

Rozrzut elektrycznego oporu wilasciwego wynosi
w procentach wg wzoru

p1t+ p2+ p3+ pa4
pe - "

- 100 (4)
Pec
w ktérym:
p. — elektryczny opér wiasciwy w Srodku
plaszczyzny,
p1, P2, p3, ps+ — elektryczny opdr wiasciwy pozosta-
tych punktow.
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2.4. Pomiar niejednorodnosci oporu elektrycznego
wlasciwego wykonuje si¢ tylko sonda czteroostrzows
o rozstawieniu ostrzy co 1 mm w linii prostej. Zasada
pomiaru i przygotowanie plaszczyzny — wg 2.3.2
1 2.3.4. Pomiar nalezy wykonaé¢ wzdluz $rednicy mo-
nokrysztatu w odlegloéci co najmniej 4 mm od brzegu
w dwdch prostopadtych kierunkach, przy czym punkty.
pomiarowe powinny byé odleglte od siebie o 2 mm.
Plaszczyzng¢ ostrzy sondy nalezy ustawié prostopadle
do srednicy, na ktérej wykonuje si¢ pomiar.

Niejednorodno$¢ oporu elektrycznego wlasciwego
wynosi w %/mm wg wzoru

— - 100 (5)

w ktorym:

A p — maksymalna réinica elektrycznych oporow
wilasciwych migedzy dwoma sgsiednimi punk-
tami pomiarowymi,

ps» — S$rednia arytmetyczna wartos$¢ elektrycznego
oporu wilasciwego w tych punktach.

! — odlegto$¢ miedzy sasiednimi punktami po-
miarowymi.

2.5. Pomiar czasu zycia nosnikow mniejszosciowych
tadunku

2.5.1. Metody pomiaru. Do pomiaru czasu zycia nos-
nik6w mniejszosciowych tadunku w krzemie nalezy sto-
sowac:

a) metod¢ fotoprzewodnictwa kontaktowg — dla
krzemu o elektrycznym oporze wilasciwym od 1 do
250 1 - cm 1 czasach zycia no$nikdw mniejszoscio-
wych > 1 ps,

b) metode fotoprzewodnictwa bezkontaktowg — dla
krzemu o oporze elektrycznym wiasciwym = 50 () - cm
1 czasach zycia no$nikdw mniejszoSciowych = 20 ps.

2.5.2. Metoda fotoprzewodnictwa kontaktowa

2.5.2.1. Zasada pomiaru metodg fotoprzewodnictwa
polega na modulacji przewodnictwa w krysztale pod
wplywem os$wietlenia (krétkiego btysku). Do mono-
krysztalu majacego omowe kontakty (na gérnej i dolnej
plaszczyinie) doprowadzany jest prad staly. Spadek
napiecia na krysztale okre$lany jest jako Vo. W wy-
niku o$wietlenia krysztatu krétkimi bltyskami generowa-
ne sg nos$niki nadmiarowe, co powoduje zmniejszenie
napigcia na krysztale. W czasie miedzy kolejnymi blys-
kami wprowadzone nadmiarowe nosniki rekombinujg
powodujac zmniejszenie przewodnictwa Kkrysztatu,
a tym samym powrot spadku napiecia na krysztale do
wartosci V. :

W przypadku malych koncentracji wprowadzonych
no$nik6w nadmiarowych w stosunku do réwnowago-
wych rozwigzanie réwnania ciagglosci prowadzi do row-
nania wykladniczego

V {t) = const exp (=t/7e) (6)

w ktorym:
V(1) — zmiana spadku napiecia w czasie,
Ty — efektywny czas zycia nosnikow.
i

2.5.2.2. Wymagania dotyczgce ukiladu pomiarowego.
Schemat blokowy ukiadu pomiarowego przedstawiono
na rys. 7.

Przed -

wZmacriacz kop

Synchros-

[BN-83/0894-08-7 |

Rys. 7
S — #rodlo $wiatta impulsowego, K — kondensor optyczny, F — filtr,
Sz — szczelina, P — mierzony krzystal.

Uklad pomiarowy powinien spetnia¢ nastgpujace wy-
magania:

a) natezenie $wiatla pochodzgcego ze Zrodla powin-
no zapewnié nie wigksza niz 5% zmiang¢ przewodnictwa
mierzonego krysztalu: czas zaniku sSwiatta < 0,2 7o,

b) filtr $wiatla stosowany dla zmniejszenia rekombi-
nacji powierzchniowej (obcigcie promieniowania krot-
kofalowego) powinien spetniaé nast¢pujace wymagania:

— opor elektryczny wiasciwy materiatu =200 () - cm,

— grubos¢ 0,2 =+ 0,7 mm,

— plaskoréwnolegltos¢ < 10 pm,

— falisto§é < 10 pm,

— filtr ustawiony jest prostopadle do wiazki §wiatla,

c) uklad zasilania pradu stalego powinien spelniac
nastgpujagce wymagania:

— opér wewngtrzny nie mniejszy niz 20 razy od
oporu mierzonego krysztatu,

— pomiar pradu z dokladnos$cia 2,5%,

d) synchroskop i przedwzmacniacz powinien spetniac
nast¢pujace wymagania:

— ‘czulo$¢ pionowego odchylenia nie mniejsza niz
0,5 V/cm,

— plynna regulacja pionowego odchylenia,

— liniowo$¢é pionowego odchylenia < 2%,

— czas narastania impulsu nie wigkszy niz 0,2 ps,

— wyzwalana podstawa czasu w zakresie 1 ps/cm =+
10 ms/cm, . |

— liniowo$¢ podstawy czasu < 3%.

— kalibracja podstawy czasu,

— ekran synchroskopu wyposazony w siatk¢ z na-
niesiong krzywa teoretyczng okreS§long réwnaniem

Y = Yo exp (—x/1) (7)

gdzie warto$¢ Yo i / dobierane sg w zaleznosci od siatki
ekranu.

2.5.2.3. Przygotowanie krysztalu do pomiaru. Pomiar
czasu zycia nalezy wykonywaé wzdluz krysztalu co
5 cm. Odleglo$¢ punktu pomiarowego od plaszczyzn
gornej i dolnej monokrysztalu powinna wynosi¢ co naj-
mniej 5 cm. Pomiar przeprowadza si¢ na powierzch-
niach obtoczonych lub obtoczonych i trawionych (fa-
listo$¢ < 50 um). Kontakty omowe do gornej 1 dolnej
plaszczyzny wykonuje si¢ poprzez naniesienie akwada-
gu, a nastgpnie srebrnej pasty przewodzace;j.
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2.5.2.4. Warunki wykonywania pomiaru. Nat¢zenie
Swiatla ustala si¢ za pomocag przestony. Wartos¢ na-
tezenia Swiatla dobiera si¢ tak, aby przy zerowym pra-
dzie amplituda sygnalu fotowoltaicznego byla nie wigk-
sza niz 1% wymaganego sygnatu fotoprzewodnictwa.
Omowos$¢ kontaktoéw sprawdza si¢ poprzez zmiang¢ po-
laryzacji zasilania. Jezeli napigcie rézni si¢ nie wigcej
niz 2% w obu kierunkach, kontakty mozna uwazaé
za omowe. Prad ptynacy przez krysztal powinien by¢
taki, zeby pole elektryczne (V/cm) wewnatrz krysztatu
spetnilo warunek

300
E < .. (8)
\/ Tef
gdzie u — ruchliwo$¢ nosénikow.

2.5.2.5. Sposéb przeprowadzania pomiaru. Za pomoca
wzmocnienia pionowego 1 podstawy czasu synchrosko-
pu sygnal zaniku fotoprzewodnictwa ustawia si¢ tak,
aby pokryl si¢ z krzywa teoretyczng.

Jesli synchroskop ma podstawe czasu kalibrowang
w sposéb ciagly, to wartos$¢ czasu zycia mozna odczytaé
ze wzoru

T =1 - 8 9)
w ktoérym: :
| — stala przyjeta z teoretycznej krzywe),
s — podstawa czasu, ps/cm.

W przypadku nie cigglej kalibracji podstawy czasu,
podstawg czasu nalezy ustawi¢ w pozycji kalibrowane;j
1 warto$¢ czasu zycia odczyta¢ z réwnania

Tef + s - M (10)
w ktoérym:
s — kalibrowana podstawa czasu, ps/cm,
M — odlegtos¢ w cm od poczatku sygnatu do prze-

cigcia z krzywa zaniku fotoprzewodnictwa na
poziomie 37% (rys. 8).

100%

37%

[BN- 83/0894-06-8 |
Rys. 8

2.5.3. Metoda bezkontaktowa. Z punktu widzenia zja-
wiska fizycznego zasada pomiaru czasu zycia no$nikow
metoda bezkontaktowg nie rézni si¢ od kontaktowe;.
W metodzie bezkontaktowej inaczej rozwigzany jest
sposéb przekazania sygnatu zaniku fotoprzewodnictwa
do synchroskopu.

Na-rys. 9 pokazano schemat blokowy uktadu pomia-
réwego.

: P
Generator — — . & .
wez | _==fg, |Detektor Synchros-
. =K . s kop
77 *— 777
Z J [ BN-83/0894-06-3 |
Rys. 9
S — zrédlo $wiatta, F — filtr, K kondensor, Sz — szczelina,
P — Kkrysztal

Mierzony krysztal umieszcza si¢ w specjalnej obejmie,
ktora jest podiaczona do generatora w.cz. Krysztat jest
sprzezony pojemnosciowo z obwodem drgajgcym gene-
ratora. Przy os$wietlaniu zmienia si¢ opOr elektryczny
krysztalu, a tym samym dobroé obwodu drgajacego.
Wprowadzone przez btysk $wiatla nosniki rekombinu-
ja i opoOr krysztalu powraca do réwnowagi w czasie
zaleznym od czasu zycia nos$nikow. Zmiana oporu
krysztatu w czasie powoduje zmian¢ pradu w obwodzie
drgajacym, ktoérg po detekcji wysokiej czgstotliwosci
mozna obserwowaé na synchroskopie. W ten sposob
eleminuje sie¢ konieczno$¢ wykonywania kontaktéw
omowych do krysztalu. W ukladach nalezy stosowac
generatory w.cz. o czestotliwosci okoto 30 MHz 1 regu-
lowanej amplitudzie do 15 V. Pozostale wymagania od-
nos$nie ukladu pomiarowego oraz sposéb przeprowa-
dzania pomiaru s3 identyczne jak w metodzie kontak-
towej.

2.6. Okreslanie typu przewodnictwa. Typ przewodnic-
twa krzemu nalezy okreéli¢ metodg termosondy dla
krzemu o p < 100 Q - cm 1 metodg charakterystyki
pradowo-napieciowej dla krzemu o p = 100 ) - cm.

a) Okreslanie typu przewodnictwa za pomocg termo-
sondy oparte jest na zjawisku termoelektrycznym. Typ
przewodnictwa materialu okresla si¢ ze znaku napigcia
Seebecka. Do wyznaczenia tego napigcia stuzg dwie
sondy (zimna i1 gorgca). Napigcie Seebecka wywotane
jest poprzez dyfuzje termiczng generowanych no$nikow
z obszaru gorgcego do obszaru zimnego. Dyfuzja ta
powoduje niezrOwnowazong koncetracje nosnikow
w obszarze zimnym, co jest przyczyng powstawania
pola elektrycznego zapobiegajacego dalszej dyfuzji.
Gdy w materiale typu p termiczne generowane dziury
dyfundujg do elektrody zimnej, to potencjat elektrody
zimnej staje si¢ dodatni wzgledem potencjatu elektrody
gorgcej. Odwrotna sytuacja wystgpuje w przypadku ma-
teriatu typu n.

Schemat pomiarowy przedstawiono na rys. 10.

Wymagania dotyczace ukladu pomiarowego:

— miernik z zerem posrodku skali o czutosci rzedu
10° A/mm,

— temperatura sondy goracej 80 -+ 100°C,

— sondy powinny by¢ wykonane ze stali lub niklu,
srednica ostrza okoto 200 pm.

Pomiar nalezy wykonywac¢ na gornej i dolnej plasz-

czyZnie monokrysztatu.
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n P
Typ Ifyp

Rys. 10

b) OkreSlenie typu przewodnictwa z charakterystyki
pradowo-napigciowej oparte jest na zjawisku prostowa-
nia pradu przez kontakt punktowy metal-potprzewod-
nik. Dla materiatu typu n prad ptynie w kierunku prze-
wodzenia od pdlprzewodnika do metalicznego ostrza,
dla materiatu typu p kierunek pradu przewodzenia jest
przeciwny. Schemat uktadu pomiarowego przedstawio-

no na rys. 11.
n P
Typ | Typ

-3

70

[BN-183/0894 - 06-11]
Rys. 11

Wymagania dotyczace uktadu pomiarowego:

— miernik z zerem w $rodku skali o czulosci
10° A/mm,

— zasilacz napigcia zmiennego 50 Hz z regulowang
amplitudag 0 + 25 V,

— sonda stalowa z promieniem ostrza 50 <+ 100 pm.

Pomiar nalezy przeprowadza¢ na powierzchniach
gornej 1 dolnej monokrysztalu. W tym celu sonde¢ sta-
lowa ustawia si¢ na powierzchni¢ gérng i dolng krysz-
talu, a do obwodu monokrysztalu dociska si¢ obejme
w odlegtodci nie wigkszej niz 5 cm od ptaszczyzny
z ustawiong sonda stalowa. Dla zapewnienia lepszego
kontaktu omowego migdzy obejmg a krysztalem nalezy
umiesdci¢ foli¢ otowiowg lub indowa.

2.7. Pomiar koncentracji atoméw tlenu w krzemie

2.7.1. Zasada pomiaru. Koncentracj¢ atomoéw tlenu

'w krzemie okresla si¢ metoda absorpcji w podczerwie-

ni, wykorzystujac zjawisko wystgpowania absorpci
przy dtugosci fali 9,1 pm uwarunkowane wigzaniem
tlen-krzem. Pomiar jest mozliwy dla krzemu o oporze
elektrycznym wiasciwym wigkszym niz 0,5 () - m oraz
koncentracji atoméw tlenu powyzej 5 - 10! cm™. Po-
miar wykonywa¢ na spektrofotometrze w podczerwieni.

2.7.2. Wymagania dotyczgce aparatury pomiarowej —
spektrofotometr dwukanatowy o zakresie dtugosci fal
2 + 20 um, zdolnosci rozdzielczej nie gorszej niz 2 cm™
w zakresie 8 = 16 um 1 mozliwoscig zwigkszenia czu-
tosct 10-krotnie.

2.7.3. Przygotowanie prébek. Grubos¢ ptytki do po-
miaru koncentracji atomoéw tlenu zalezna jest od po-
ziomu jego koncentracji w krzemie. Nalezy wykonaé
wstgpny pomiar na pilytce o grubosci 8 mm.

Na podstawie wstepnej oceny koncentracji atomow
tlenu przygotowac plytk¢ pomiarowa o grubosci zgod-
nej z tabl. 2.

Tablica 2
Koncentracja atoméw tlenu Grubos¢ plytki,

mm

5-10% =3 - 107 8

2 - 107 =4 - 10V 6

3107 =5 - 107 5

4 . 1017 2 7 . 1017 4

v 6 * 1017 - 9,5 . 10” 3
8 - 107 = 1,5 - 10V 2

Plytki do pomiaru koncentracji atomow tlenu po-
winny by¢ obustronnie polerowane metodg mechanicz-
no-chemiczng. Plaskorownoleglo$¢ plytek powinna by¢
nie gorsza niz 50 pm, a falisto§¢ — niz 10 pm.

2.7.4. Przeprowadzenie pomiaru. Pomiar absorpcji
przeprowadza si¢ w zakresie widma 8 <+ 10 um.
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Wspotczynnik absorpcji (a) nalezy obliczy¢é w cm™

wg wzoru
1 | 1
= —In — 11
@ = —rln=— (11)
w ktorym:
I,iI, — maksymalna i minimalna warto$¢ przepusz-

czania Swiatta w % przy dlugosci fali
9,1 pm (rys. 12),
d — grubos$¢ plytki, cm.
Koncentracje atoméw tlenu (No2) nalezy wyznaczyé
w at/cm’ wg wzoru

Nox = 4,81 - 10" (a - 0,40) (12)

2.8. Pomiar koncentracji atoméw wegla w krzemie

2.8.1. Zasada pomiaru. Zawarto$¢ atomoéw wegla
w krzemie wyznacza si¢ na podstawie pomiaréw
absorpcji w podczerwieni. Atomy wegla '*C zajmuja
zazwycza] we¢zlowe polozenie w sieci krzemu, co jest
zwigzane z wyst¢gpowaniem absorpcji przy dlugosci fali
16 pm (604 cm™). |

Pomiar koncentracji atoméw wegla w krzemie jest
mozliwy dla kezemu o oporze elektrycznym wiasciwym
wigkszym niz 0,5 () - cm oraz dla koncentracji atomow
wegla powyzej 10'® cm™. Aparatura wymagana do po-
miar6w jest taka sama, jak dla okreslenia koncentracji
atomow tlenu. f

2.8.2. Wymagania dotyczace probek pomiarowych.
Pomiary przeprowadza si¢ na plytkach krzemu o gru-
bosci 2 + 0,05 mm.

2.8.3. Wykonanie pomiaru. Pomiar absorpcji przepro-
wadza sie¢ technika réznicowa w zakresie widma
14 = 18 um. W jednym kanale nalezy umiesci¢ plyt-
ke wzorcowg o koncentracji w¢gla nizszej niz czulosé
metody tzn. 10" at/cm?, w drugim kanale umiescié
probke badang. Réznica grubos$ci ptytek nie moze prze-
kracza¢ 5 pm.

Obliczy¢ wspéiczynnik absorpcji (podobnie jak dla
tlenu) 1 wyznaczyé koncentracj¢ atomoéw wegla z za-
leznosci

N=11"- 10"+ «

2.9. Okreslanie gestosci dyslokacji

2.9.1. Cel i zakres. Celem pomiaru jest okreslanie
gestosci dyslokacji przecinajacych badang plaszczyzng
gorng lub dolng monokrysztalu i ujawniajacych si¢
w procesie trawienia chemicznego w postaci charakte-
rystycznych jamek. Gestos$é dyslokacji okre$la si¢ na
. ptaszczyznach goérnych i dolnych monokrysztaléw. Od-
chylenie branych pod uwage w danym pomiarze plasz-

(13)

czyzn od plaszczyzn krystalograficznych prostopadtych
do kierunku wzrostu monokrysztaléw nie moze prze-
kracza¢ 3°. Metoda dotyczy monokrysztaléw wzrastaja-
cych w kierunku (111) (110) (100).

2.9.2. Zasada pomiaru. Okreslanie gg¢stosci dyslokacji
nalezy przeprowadza¢ metodg trawienia chemicznego
i obserwacji za pomoca mikroskopu metalograficznego.
Dyslokacje sa defektami typu liniowego w strukturze
monokrysztatu i uwidaczniajg si¢ w procesie trawienia
chemicznego w postaci charakterystycznych jamek tra-
wienia ze wzgledu na lokalne réznice w energii powierz-
chniowej w stosunku do otaczajacej powierzchni. Wy-
bor punktéw pomiarowych uzalezniony jest od $rednicy
monokrysztalu, wybér promieni pola obserwacji zalezy
od $redniej gestosci dyslokacji. Policzong ilos¢ dyslo-
kacji w danym polu obserwacji przelicza si¢ na pole
1 cm?, |

2.9.3. Wymagania dotyczgce ukladu pomiarowego.
Wymagany jest mikroskop metalograficzny z mozliwos-
cig zmiany wielko$ci pola obserwacji oraz zamierzone-
go wyboru pél obserwacji.

2.9.4. Przygotowanie monokrysztalu do pomiaru. Ba-
dane ptaszczyzny monokrysztatu nalezy zeszlifowac na
szkle proszkiem karborundowym o ziarnistosci 800, lub
proszkiem alundowym o ziarnistosci 1200. Po wyptu-
kaniu w wodzie destylowanej lub dejonizowanej badang
powierzchnie nalezy wytrawi¢ do momentu uzyskania
lustrzanej powierzchni (4 = 6 min) w roztworze pole-
rujagcym [1] o nstgpujacym skladzie:

10 cz. obj. - HF (czysto$¢ p.o., stezenie 48 <+ 54%),

5 cz. obj. - HNO3 (czystos¢ p.p., stg¢zenie 62 <+ 65%),

14 cz. obj. - CH3COOH (czystos¢ p.p., stgzenie lodo-

_waty).

Po wyptukaniu w wodzie destylowanej lub dejonizo-
wanej i osuszeniu monokrysztalu nalezy wykonad tra-
wienie w roztworze ujawniajagcym defekty struktury
uwzgledniajgc orientacj¢ krystalograficzng badane;j
plaszczyzny zgodnej z tabl. 3.

Proces trawienia nalezy zakonczy¢ ptukaniem w wo-
dzie destylowanej lub dejonizowane;.

Roztwory mozna uzywaé po 30 min od czasu ich
przygotowania. Ilo§é roztworu powinna by¢ tak dobra-
na, aby temperatura w czasie trawienia nie przekra-
czala 60°C.

Nie nalezy przechowywaé gotowych mieszanek
o skladach podanych w tabl. 3 dluzej niz 1 dzien.
Roztwory CrO; w wodzie oraz K;Cr,07 w wodzie moga
natomiast by¢ przechowywane do 1 miesigca. W przy-
padku nieujawnienia si¢ dyslokacji podczas trawienia
na badanej ptaszczyZnie monokrysztalu, nalezy ja po-
nownie trawi¢ razem z probka tzw. wzorcowg. Probka

Tablica 3

Sktadniki roztworu, pp.

Literatura

Czas trawienia

Plaszczyzna wg Informacji
w ars Kaeris fn dodatkowych p. 3
(111) 1 cz. ob. 1 cz. obj. (5§ M rozt. 3 -6 [1]
w H,0)
(110) (100) 2 cz. obj. 1 cz. obj. (0,15 M rozt. 20 + 40 [2] [3]
w HzO)
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wzorcowa powinna mieé¢ dyslokacje i zakres oporu  cd. tabl. 4
elektrycznego wm'éc_lWEgo odpowiadajacy oporowi Srednica | Odlegtoéé punktéw obserwacji od krawegdzi, mm
cle.ktno'ycznemu wlascnwemu' badapeg.o moncfkrysztalu. Lp. | ™m0 [0 ob] pole ob-| pole ob-]pole ob-| pole ob-
Jezeli w tym samym procesie trawienia na probce wzor- krysz- serwacii | serwacji | serwacji | serwacji | serwacji
cowej ujawnig sie dyslokacje, a nie ujawnig si¢ na ba- tatu 1i6l 217 3 4181 5i9
danej ptaszczyZnie, b¢dzie to dowodem, ze badany mo- " > 3 2 s p "
nokrysztal jest bezdyslokacyjny.
Ksztalt jamek trawienia zalezy od stosowanego roz- 1 23 2.4 %7 12,8 19,4 e
12 26 2.4 6,1 13,0 19.9 23,6
tworu. B3| 2 2,5 6,3 135 | 207 | 245
Dla podanych w tabl. 3 roztworéw: 14 28 2.5 6.5 14,0 21,5 25,5
a) na plaszczyznie (111) ksztalt dyslokacyjnych ja- 15 29 2,6 6,7 14,5 22,3 26,4
mek trawienia jest okreslony przez orientacj¢ krystalo- “-5,- ;‘1) 2,; 6,9 1122 g;; ;Z;
: . : ‘s 1 2 7,1 ; > s
graficzna, Jamk’l.maja ksztatt zblizony do ostrostupa i e 238 73 16,0 2.7 292
O podstawie trojkata, f 9| 33 2,8 7,5 165 | 255 | 302
b) na ptaszczyznach (110) i (100) jamki maja ksztatt 20 34 2.9 7.8 17,0 26,2 31,1
zaglebien stozkowych o przekroju kota lub elipsy, za- 21 35 3,0 8,0 175 27,0 32,0
lezy to od kierunku dyslokacji w poblizu badanej plasz- 22 36 3,0 8,22 18,0 27,8 33,0
czyzny, a nie od orientacji krystalograficzne;. 23 37 3.1 54 18,3 28,0 35,9
. . 5.5 - 24 38 3,1 8,6 19,0 29,4 349
2.9.5. Pr'zeprowa'dzelfle pomiaru. Ggstos¢ dyslokacji 25 19 32 8.8 19.5 302 35.8
nalezy oblicza¢ zliczajac na badanych ptaszczyznach 2% 40 - 9.0 20,0 31,0 36,8
monokrysztatlu dyslokacyjne jamki trawienia w polu wi- 27 41 3,3 9,2 20,5 31,8 37,7
dzenia mikroskopu, a nast¢pnie przelicza¢ ich ilo$¢ na 28 42 3.4 9,5 21,0 32,5 38,6
powierzchni¢ 1 cm? Obliczenia nalezy przeprowadzié 29 = 3.4 % 25 33,3 43,8
w 9 polach obserwacji roztozonych na wzajemnie pros- 0 " 50 et 220 o] o
i 31 45 3,5 10,1 22,5 349 41,5
topadlych $rednicach [1] wg rys. 13. 32 46 36 10,3 23,0 35,7 42,4
33 47 3,7 10,5 23,5 36,5 433
| 34 48 3,7 10,7 24,0 37,3 443
35 49 3,8 10,9 24,5 38,1 45,2
36 50 3,8 11,1 25,0 38,9 46,2
37 51 3,9 11,4 254 39,6 47,1
38 52 4,0 11,8 26,5 41,2 49,0
39 53 4,1 12,0 27,0 42,0 49,9
| p 40 54 4,1 12,2 27,5 | 42,8 50,9
| S S S | S-S, a1 55 42 | 124 280 | 436 | 518
42 56 42 12,6 28,5 44 4 52,8
43 57 43 12,8 29,0 45,2 53,7
44 58 4,4 13,0 29,5 46,0 54,6
45 59 4.4 13,3 30,0 46,7 55,6
46 60 4.5 13,5 30,5 47,5 56,5
47 61 4.5 13,7 31,0 48,3 57,5
[ 48 62 4,6 13,9 31,5 49,1 58,4
[BN-83/0894-06-13 | 49 63 4,7 14,1 32,0 49,9 59,3
Rvs. 13 50 64 4,7 14,3 32.5 50,7 60,3
ys. 51 65 4,8 14,5 33,0 5155 61,2
Wzajemny rozktad pdél pomiarowych zalezy od Sred- 52 66 48 14,7 33,5 52,3 62,2
p . . 53 67 4,9 149 34,0 53,1 63,1
nicy badanego monokrysztatu. Rozktad pél obserwacji 4 68 50 15.9 34.5 518 64.0
podano w tabl. 4. ' ss | 69 50 | 154 350 | sa6 | 650
' 56 70 5.1 15,6 35,5 55,4 65,9
SHMEL s7| 7 5,1 15,8 360 | 562 | 669
Srednica | Odlegloéé punktow obserwacji od krawedzi, mm 58 72 5,2 16,0 36,5 57,0 67,8
mono- 59 73 53 16,2 37,0 57,0 68,7
e R [P0k ool obfple o ook ob [ ole | go| g |53 | e | ;s | s | o
taha | VAN STHEY 3‘“” i 8’ R g 61 75 5,4 16,6 380 | 594 | 706
62 76 5,4 16,6 38,0 59,4 70,6
1 2 3 4 5 6 7 63 77 5,4 16,8 38,5 60,2 71,6
; :2 ::g i:g ;:(5) : ;3 :i; Wielkqéé pola ob§erwacji na!eiy dob.rac’: w zaleznosci
3 17 19 42 8.5 12.8 15.1 od $redniej gestosci dyslokacji zgodnie z tabl. 3.
4 18 1,9 44 9,0 13,6 16,1 3 Tablica §
5 19 2,0 4,6 9,5 14,4 17,0 Srednia gestosé Promien pola " 3
6 20 2,1 4,8 10,0 15,2 17,9 dyslokacji, cm™ obserwacji, cm Pole obserwac, ion
7 21 2,1 5,0 10,5 16,0 18,9 0 = 2000 0.056 1. 102
9 23 2,2 5.4 11,5 17,6 20,8 5000 = 10000 0,028 0,25 - 107
10 24 2,3 5,6 12,0 18,4 21,7 ponad 10000 0,020 0,1256 - 1072




BN-83/0894-06.00 9

Gestos¢ dyslokacji nalezy podawaé¢ w ilosci jamek
trawienia przypadajacych na pole o powierzchni 1 cm?.
W wynikach pomiaru nalezy podaé¢ wszystkie 9 war-
tosci pomiaru ggstosci dyslokacji.

2.10. Pomiar odchylenia osi monokrysztatu od kierun-
ku krystalograficznego

2.10.1. Cel i zakres. Celem pomiaru jest okreslenie
odchylenia mi¢dzy osia monokrysztatu 1 kierunkiem
krystalograficznym. Stosuje si¢ do pomiaru zeszlifowa-
nych na okraglo monokrysztatéw wzrastajacych w kie-
runkach krystalograficznych (111) (110) (100).

2.10.2. Zasada pomiaru. Pomiar wykonuje si¢ meto-
da dyfrakcji promieni rentgenowskich na ptaszczyznach
krystalograficznych prostopadtych do kierunku wzrostu
monokrysztalu. W zjawisku dyfrakcji wzmocnienie in-
terferencyjne monochromatycznej wigzki promieni rent-
genowskich zachodzi tylko przy kacie padania wigzki
spelniajagcym réwnanie

nA =2dsin (14)
w ktérym:
n — rzad ugigcia,
A — diugoéé fali charakterystycznego promieniowa-

nia rentgenowskiego,

d — odlegto$¢ mi¢dzy kolejnymi plaszczyznami ato-

mowymi o wskazZnikach (hkl),

0 — kat padania promieni rentgenowskich na ptasz-

czyzny o wskaznikach (hkl).

Przy wykorzystaniu charakterystycznego promienio-
wania rentgenowskiego miedzi katy dla plaszczyzn
krystalograficznych  odpowiadajacych  okreslonemu
w p. 2 zakresowi pomiaréw podano w tabl. 6
(z uwzglednieniem prawa wygaszen w dyfrakcji pro-
mieni rentgenowskich).

Tablica 6
Plaszczyzna krystalograficzna (hkl) Kat 6
(111) 14°14’
(400) 34°36’
(220) 23°40'

Przyjeto stalg sieci dla krzemu a,, = 5,43073 A°

i Aca = 1,54178 A°.

2.10.3. Wymagania dotyczgce ukiadu pomiarowego.
Pomiar wykonuje si¢ za pomocg goniometru rentgeno-
wskiego. Zestaw elementéw wchodzgcych w sklad go-
niometru podano na rys. 14,

Doktadno$¢ pomiaru orientacji zalezy od typu gonio-
metru, dokladno$¢ jego ustawienia oraz starannosci
wykonywania pomiaréw (ustawienia monokrysztahu
1 odczytu katéw na skali goniometru). Sumaryczny biad
pomiaru nie powinien przekraczaé 20'.

2.10.4. Przygotowanie monokrysztalu do pomiaru.
Mierzony monokrysztal ma mieé¢ boczng powierzchnie
zeszlifowang na okraglo. Rozrzut wielkosci $rednicy
w kazdym punkcie pomiarowym na calej dlugosci mo-
nokrysztalu nie moze przekracza¢ 0,2 mm.

2.10.5. Sposéb przeprowadzenia pomiaru. Mierzony
monokrysztal nalezy umiesci¢ na stoliku goniometru
rentgenowskiego w ten sposéb, aby jego oS geometrycz-
na byla prostopadia do osi obrotu goniometru (mo-

[(BN-83/0894-06-44 |

Rys. 14
X — irédio promieniowania rentegenowskiego, G — stolik gonio-
metru, M — mierzony monokrysztal, L — licznik promieniowania
rentgenowskiego, W — wskaznik intensywnos$ci promieniowania

nokrysztat lezy wzdluz promienia goniometru) i punkt
przecigcia osi geometrycznej monokrysztalu z jedna
z plaszczyzn odci¢cia monokrysztalu (plaszezyzna gor-
na lub dolna monokrysztatu) znalazt si¢ na osi obrotu
goniometru. Goniometr ustawiony jest tak, aby spel-
nione bylo rownanie dyfrakcji promieni rentgenowskich
dla plaszczyzny krystalograficznej prostopadtej do kie-
runku wzrostu monokrysztatu (tabl. 6). Obracajac mo-
nokrysztal wokoét jego osi geometrycznej doprowadza
si¢ do uzyskania maksimum wychylenia na mierniku
intensywnosci promieniowania. Przy tym ustawieniu
monokrysztatu spelnione jest prawo dyfrakcji dla ptasz-
czyzn Krystalograficznych (hkl) prostopadtych do osi
krystalograficznej monokrysztalu. Nast¢pnie nalezy
obréci¢é monokrysztat wokoét jego osi geometrycznej
o0 90° oraz pokrg¢tiem zmian kata 6 osiggnaé poloze-
nie, przy ktérym na wskazniku intensywnos$ci promie-
niowania obserwuje si¢ ponowne maksymalne wychyle-
nie. Réznica wartosci odczyta\mego kata 1 kata 0 dla
mierzonych plaszczyzn krystalograficznych jest wartos-
cig kata miedzy plaszczyzng krystalograficzng i plasz-
czyzng prostopadla do ost monokrysztatu. Ze wzgledu
na prostopadio$¢ kierunkéw krystalograficznych do
uwzglednianych w pomiarach plaszczyzn krystalogra-
ficznych uzyskana warto$é odpowiada katowi odchyle-
nia osi monokrysztatu od kierunku krystalograficznego.
Dla monokrysztaléw wzrastajgcych w kierunku (111)
dopuszcza si¢ pomiar odchylenia osi monokrysztatu od
kierunku krystalograficznego za pomocg goniometru
optycznego. Jedna z plaszczyzn odcigcia mierzonego
monokrysztalu nalezy zeszlifowaé za pomocag papieru
Sciernego o ziarnistosci 220, a nastgpnie trawi¢ w ciggu
2 + 4 min we wrzgcym, 30% roztworze wodorotlenku
sodowego lub potasowego. Nast¢pnie za pomoca gonio-
metru optycznego ustawié plaszczyzn¢ (111) badanego
monokrysztatu prostopadle do padajacej na nig wigzke
$wiatta. Odczyta¢ kat odchylenia stolika wraz z mono-
krysztalem od potozenia zerowego. Doktadno$¢ pomia-
ru tej metody wynosi 30’. Powyzsza metod¢ mozna sto-
sowa¢ w przypadkach kiedy wymagania dokladnosci
nie sg mniejsze od 30,

KONTIEC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Centrum Naukowo-Produk-
cyjne Materiatéw Elektronicznych, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/0894-06

a) rozszerzono liczb¢ okreélen, .

b) rozszerzono i uéci§lono warunki pomiaru oporu elektrycznego
wlasciwego, )

¢) rozszerzono i uéci§lono warunki pomiaru czasu zycia no$nikéw
mniejszoéciowych metodg zaniku fotoprzewodnictwa; usuni¢to z nor-
my pozostale metody pomiaru czasu Zycia noénikéw mniejszoscio-
wych;

d) usciSlono metody pomiaru typu przewodnictwa,

e) usci§lono pomiar koncentracji atoméw tlenu w krzemie,

f) wprowadzono pomiar koncentracji atoméw wegla w krzemie,

g) usci§lono okreflenia i metody pomiaru ggstoéci dyslokacii,
h) uécis§lono i rozszerzono metody pomiaru odchylenia osi mo-
nokrysztalu od kierunku krystalograficznego. :
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