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UVOD

V dnesni dob¢ elektronickych zafizeni je technologie vyroby kiemikovych desek stale
nezbytnéjsi pro vyrobu pokrocilych elektronickych  soucastek. Proces ristu
monokrystalického kifemiku Czochralskiho metodou je klicovym krokem pti vyrobé desek
pro elektronicka zafizeni. Nicméné, pfestoze byl proces tazeni monokrystalu zdokonalovan do
vysoké miry, stale zlistava snaha ziskat monokrystal kifemiku bez vad. Mikroskopické defekty

mohou mit zdsadni dopad na elektronické soucastky vytvorené na kiemikovém substratu.

Pro charakterizaci mikrodefekti jsou vyznamné standardizované zviditeliiovaci
vysokoteplotni testy, které mohou simulovat pokrocilé zpracovani kiemikovych desek.
Zviditeliovaci testy v kombinaci se selektivnim leptanim poskytuji moznost detekce defektl

nachazejicich se v monokrystalech kiemiku.

Diplomovéa prace se zaméfuje na charakterizaci axidlniho a radidlniho profilu
mikrodefekti ve slabé dopovaném N-typovém kiemikovém monokrystalu a vlivu

denudacniho zihdni na kiemikové desky.

Teoretickd Cast popisuje teorii vzniku mikrodefekti v Czochralskiho monokrystalech
kfemiku a rozdéleni krystalografickych mikrodefektti, které se mohou v Si monokrystalech

vyskytovat.

Experimentalni ¢ast popisuje provedeni vysokoteplotnich testdi, které mély za cil
zviditelnit mikrodefekty v analyzovaném krystalu. Pomoci zvyraznéni mikrodefektl
vysokoteplotnimi operacemi a naslednému selektivnimu leptani byla u kifemikovych desek
mozna analyza optickou a elektronovou mikroskopii a rozptylem laserového svazku.
Experimentalni ¢ast se prevdzné zabyva distribuci a rozloZenim mikrodefekti v ramci
krystalu spolu s porovnanim vlivil jednotlivych testl na kiemikové desky. Analyzovany byly
dve sady Si desek, které se od sebe liSily aplikaci denudacniho Zihani. Na zakladé porovnani

vysledkl experimentalni ¢asti byly vyneseny zavéry.
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1 TEORETICKA CAST
1.1 Kiemik

Kiemik je chemicky prvek s protonovym cislem 14. Patii mezi polokovy do 14.
skupiny. Kfemik je po kysliku druhym nejrozsifenéjsim elementem v zemské kuie. V zemské
kure se kiemik vyskytuje jako soucast kifemicitanovych mineral nebo jako Cisty kiemen
neboli oxid kiemicity SiO,. Kfemik je pouzivan jako material pro polovodicové soucastky,

vyrobu fotovoltaickych ¢lankti a mnoho dalSich aplikaci [1].

Primérni surovinou pro ziskavani kfemiku jsou kiemicité pisky, tyto ptirodni suroviny
obsahuji mnoho necistot, a proto byva prvnim krokem pii zpracovani CiSténi a redukce.
Kiemik je =ziskdvan jako polykrystalicky redukci SiO; uhlikem (koksem, uhlim),
dle chemické rovnice (1). Polykrystalicky kiemik se ziskdva v obloukovych elektrickych
pecich pfi teplotach = 2000 °C [2].

Si0, +2C - Si+2CO. (1)

Produktem reakce je metalurgicky kiemik (MGSi Metallurgical grade silicon), ktery
obsahuje mnoho pfimési jako Fe, Al, Na, Ca, kvili témto necistotdm neni vhodny pro piimé
pouziti v elektronice [2]. MGSi se vyuZzivd v metalurgickém, chemickém primyslu a

v elektronickém primyslu jako vychozi surovina pro vysoce Cisty kiemik [2].

V prvnim kroku se necha MGSi reagovat s chlorovodikem za vzniku trichlorsilanu
SiHCIl; [2]. Praskovy kiemik je pfivadén do fluidni vany, do které je ze dna pfivadén plynny a
predehiaty HCI, ktery pronikd vrstvou Si a nadzvedava ji pfi teplotach 280-380 °C. Tento

proces popisuji nasledujici chemické rovnice (2) a (3) [2]:
Si (MGSi) + 3HCL —» SiHCl; + H,, (2)

Si (MGSi) + 4 HCl - SiCl, + 2H,. 3)
Smés plynt poté protéka kondenzatorem, kde se ochlazuje a zkapaliiuje do zasobniku.
Primarni ¢iSténi se provadi pfimo po vyrobé¢ a to rektifikaci, kde se odstrani vétSina necistot

az na ty se stejnou t¢kavosti jako ma SiHCl; [1].

Precistény SiHCI; je nasledné v ocelovych zvonech redukovan vodikem zpét na Si pfi

teplotach ~1000-1100 °C na zarodecnych Si ty€ich umisténych v grafitovych drzacich a
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vyhiivanych odporovym ohifevem. Priichodem proudu se Si jadra zahfeji na pozadovanou
teplotu a smes plynti H> a SiHCl3 se ptivadi otvorem ve dné, vodik s trichlorsilanem se misi a
polykrystalicky kifemik se usazuje v prostoru reaktoru [1]. Ziskany kiemik je rozdrcen na
mensi dily a vysledny produkt je kiemik s Cistotou 12N (hodnota pfimési na Grovni ppt =
parts per trillion, 107'2) [2]. Kusy polykrystalického kiemiku jsou dale vychozi surovina pro

ptipravu monokrystalického Si pro elektronické aplikace [1].

Dvé¢ zékladni metody ptipravy monokrystalického Si jsou Czochralskiho metoda (CZ)
a metoda zonalni tavby (ang. Float zone, FZ). Czochlaskiho metoda je zalozena na ponofeni
monokrystalického zarodku do kelimku s taveninou a nasledné tazeni monokrystalového
ingotu, podrobngji je tato metoda rozebrana v kap. 1.2 Czochralskiho metoda tazZeni
monokrystalu Si. Metoda zonalni tavby je zaloZena na tani a rekrystalizaci polykrystalické
kifemikové ty¢e pomoci radiofrekvencni civky (RF civka). Polykrystal je svisle orientovany a
na spodni ¢asti se nachdzi monokrystalicky zarodek, ktery urcuje krystalografickou orientaci.
Polykrystal prochazi ptes topnou spiralu (RF civku), kde dojde k jeho roztaveni a néasledné
rekrystalizaci. Postup priichodu krystalu spirdlou je mozné opakovat, pti prvnim prichodu je
obvykle ziskan polykrystalicky ingot, zatimco pii druhém prichodu vznikd monokrystal. Rist
monokrystalu bez dislokaci je jako u CZ krystali ziskdn upravenim rychlosti tazeni. Jelikoz
tavenina pfi ristu FZ monokrystalu nema zadny kontakt s pevnym materidlem, narozdil od
CZ ristu, kde je tavenina v kontaktu s kelimkem, ma vznikly material vysokou cistotu se
zanedbatelnym obsahem necistot (v¢etné kysliku). To je vyhoda FZ kiemiku, kterd z néj déla

material pro specifické aplikace i pfes vySsi cenu ve srovnadni s CZ kiemikem [3, 4].

1.1.1 Vlastnosti kiemiku

Ktemik je polovodi¢, jehoz mérny elektricky odpor byva fizen dopovanim. Za
normdlnich podminek je kiemik znacné nereaktivni, tvrdy, transparentni v infrafervené
oblasti s elastickou deformaci pti pokojové teploté a s vysokou silou v lomu. Na vzduchu se
Si oxiduje za vzniku nativni vrstvy SiOz. Kiemik je anizotropni, tzn. Ze jeho mechanické,
chemické a elektrické vlastnosti jsou zavislé na sméru krystalografické orientace [5]. Jeho

zakladni fyzikalné-chemické vlastnosti jsou uvedeny v Tab. 1.
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Tabulka 1 Zékladni fyzikalné-chemické vlastnosti kiemiku [5].

Protonové &islo Z 14

Stfedni atomarni hmotnost kifemiku a | 28, 085;

zastoupeni jednotlivych izotopit v piirodni | 28 (92,23%);

smési 29 (4,67%);
30 (3,1%).
Krystalova struktura Diamantova (plosné centrovana

kubickd mitizka), bodova grupa

symetrie Fd—3m.

Mrizkova konstanta 0,5431 nm
Bod tani 1414 °C

mérna hmotnost (25 °C) 2,329 gcm™?
mérna hmotnost (/) pfi bodu tani 2,57 gem™
Tepelna vodivost 1499 Wm 'K
Koeficient teplotni roztaznosti 2,56 x 100 K™

Mérna tepelnd kapacita za konstantniho | 19,79 J mol ! K!

tlaku
0,705 g ' K!

Youngtiv modul pruznosti ~150 GPa

Rychlost zvuku v Si 8433 ms!

Tvrdost dle Mohse 7

Tvrdost 850 kg mm 2 (Knoop)

Koeficient objemové stlacitelnosti 1,02 x 107 kPa

Index lomu ~3,54 (A= 1100 nm) — 3,48 (A =
2000 nm)

Ktemik ma v pevné fazi diamantovou kubickou strukturu, ve které jsou atomy spojeny
kovalentni vazbou. Zakladni buiika obsahuje 8 atoml a atomy jsou usporddany do plosné
centrované kubické (fcc = face centered cubic) Bravaisovy miizky. Na kazdy miizkovy bod
pfipadaji dva atomy jeden v miizovém bodu a jeden posunuty o "4 délky télesové uhlopticky
zakladni buniky v krystalografickém sméru <111>. Délka zdkladni butiky pfi pokojové teploté

je 0,5431 nm [5]. Objemové zastoupeni kiemiku ve své krystalové diamantové mfiizce je
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ptiblizné 34 %, coz je mén¢ ve srovnani s hustotou fcc miizek nékterych kovi, jako napft.
medi, kterd ma objemové zastoupeni 74 %. Nejveétsi volny prostor v diamantové kubické

miiZce je oktaedricka dutina, kterd mize zabirat az 41 % velikosti hostitelského atomu [5].

1.1.1.1 Mechanické viastnosti

Mechanicky je kiemik tvrdy, kiehky material, ktery se pod tlakem pii pokojové
teploté elasticky prodluzuje, dokud se neobjevi lom bez vyrazné plastick¢ deformace. Pii
zvySenych teplotdch se u kifemiku objevuje plastickd deformace. Jakmile material dosdhne
horni meze kluzu, zacnou se generovat, ndsobit a pohybovat dislokace na skluzovych
rovinach, napéti se snizi na dolni mez kluzu a zacne se tvofit plasticka deformace. Jakmile se
hustota dislokaci zvySuje, dislokace se dostavaji do vzdjemného kontaktu pod riznymi
orientacemi, a tim brani skluzovému pohybu. Mtizka tvrdne a je potifeba vySsiho napéti pro
dalsi deformace, dokud nedojde k lomu. Monokrystaly kiemiku vyrobené Czochralskiho (CZ)
nebo Float zone (FZ) metodou maji podobné deformacni kiivky, s pfedpokladem, Ze jsou

krystaly na poc¢atku bez dislokaci [5].

Hodnota dolni meze kluzu se s teplotou méni. Pii teploté 900 °C je kritické smykové
napéti na rovin€ (111), které je potiebné k pohybu dislokaci, rovno okolo 8 MPa [5]. V praxi
ma monokrystal, pfipraveny CZ metodou, vyss§i odolnost vuc¢i skluzu v porovnéani
s FZ krystalem, protoze obsahuje vy$$i koncentraci kysliku. Rozdil je takovy, Ze jakmile
dojde k zastaveni deformace, u CZ krystalti dochazi k rychlému ,,uzamceni dislokaci difuzi
kyslikovych atomt k dislokacim a vzniku chemické vazby. Zatim co u FZ s malym obsahem

kysliku k tomuto uzaméeni nemuze dojit a dislokace se tak mohou snadno Sifit [5].

1.1.1.2  Elektrické vlastnosti

Opticka $itka zakézaného pasu u kiemiku je 1,12 eV, coz znamena, Ze Cisty kiemik pii
pokojové teploté se svym chovanim blizi k chovani izolantu. Dopovanim je vSak mozné
meénit rezistivitu kiemiku v Siroké mife, k dopovani se pouZivaji prvky 13. a 15. skupiny

periodické soustavy prvkl (PSP) [5].

Polovodice jsou charakterizovany uzkym zakédzanym pdsem mezi hornim okrajem
valen¢niho pasu obsazenym elektrony a spodnim okrajem vodivostniho péasu, ve kterém se
mohou elektrony volné pohybovat podle vloZeného elektrického pole. Intrinsické (Cisté, bez

piimési a defektli) polovodice se pii pokojovych teplotach chovaji téméf jako izolanty, jejich
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chovani se vSak méni s rostouci teplotou. Velmi malé mnoZzstvi elektricky aktivni pfimési
(dopantu) muze rapidné¢ zménit elektrické vlastnosti polovodice jako je kiemik. Dopanty
mohou snadno darovat valen¢ni elektron (donory) nebo jej pfijimat (akceptory), tj. darovat
vakance po elektronu = diry. Tyto elektrony a diry jsou delokalizované (nejsou vazany
k atomtim). Svym pohybem, ktery je zpusobeny vlozenym elektrickym polem, vedou
elektricky proud, proto jsou nazyvany nositeli naboje (ang. charge carriers). Dopovani CZ
monokrystalu se déje pii jeho tazeni z taveniny a dodatecné mize probihat pii zpracovani

integrovanych obvodu na Si substratu [5].

1.2 Czochralskiho metoda tazeni monokrystal Si

Jan Czochralski (1885-1953) byl polsky chemik, ktery se specializoval na chemii kov.
Na dnes znamou Czochralskiho metodu pfiSel v roce 1916, jak on sdm potvrdil, prvotni
mySlenka této metody vznikla ndhodou. Czochralski pifi vyzkumu polozil néadobu
s roztavenym cinem na sttl, na kterém si psal poznamky, pfi nepozornosti si pero misto do
inkoustu namocil do roztaveného cinu, a kdyz jej vytahl vS§iml si, Ze na peru vzniklo dlouhé
tenké kovové vldkno a po nasledné analyze bylo zjiSténo, Ze je monokrystalické [6]. Po tomto
objevu vytvofil Czochralski prvni aparaturu na taZzeni monokrystald, diky které pfipravil
monokrystaly cinu, olova a zinku. Délka monokrystali cinu tazenych v prvnim

Czochralského aparatu byla asi 15 cm s primérem asi 1 mm a hmotnosti asi 1 g [6].

V dnesni dobé je asi 95% svétové produkce kiemikovych monokrystalit vyrabéno
Czochralskiho (CZ) postupem [7]. Je zajimavé poukizat na rapidni narGst priméru
kfemikovych monokrystald. Na zacatku 70. let byla primyslova technologie na priméru

50 mm, v dne$ni dob¢ se jiz ptipravuji kiemikové desky s primérem az 450 mm [6].

Technologie tazeni monokrystalii kiemiku Czochralskiho metodou probihd v zatizeni
nazyvajici se tazicka (ang. puller), jejiz schéma je uvedeno na obrazku 1. Tazicka se sklada ze
dvou komor umisténych nad sebou a oddé€lenych vakuové tésnou oddélovaci klapkou. Dolni
komora obsahuje grafitovou topnou zénu spolu s tepeln€ izolujici vnéjsi Casti. Uprostred
topné zOny je umistén kelimek ze skelného SiO, ktery je vloZen do grafitového kelimku, jako
podpora kvili méknuti SiOz kelimku pii teplotach tazeni. Zarodek je monokrystalicka
kfemikova tyCinka o primeéru asi 10 mm, kterd urcuje krystalografickou orientaci rostouciho
monokrystalu. Zarodek je umistén na htideli nebo lanku ukotveném v horni komote. Topnym

télesem je grafitova zéna meandrovitého tvaru vyhiivana prichodem vysokého elektrického
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proudu. Na zacatku procesu je kiemenny kelimek naplnén vsaddkou, kusy polykrystalického
kfemiku, ptipadné¢ dopantu. Po uzavieni tazicky jsou obé komory evakuovany a naplnény

inertnim plynem (obvykle argon) o vysoké Cistoté na pozadovany tlak [6, 3].

Obrazek 1 Schéma Czochralskiho tazicky. (1) Horni komora, (2) izola¢ni ventil, (3) dolni komora, (4) rostouci
krystal, (5) SiO, kelimek, (6) grafitovy kelimek, (7) topné téleso, (8) izolace, (9) vakuové potrubi, (10) okno
pyrometru, (11) okno pro operatora a kameru. Pfevzato z /3].

Proces tazeni zacind roztavenim vsadky v SiO» kelimku pii teploté vys$i, nez je

teplota tani ¢istého Si (1414 °C) [1].

Soucasti vsadky miZe byt také pitipadny dopant, zaleZi vSak na druhu. Dopanty mohou
byt do taveniny pridavany v pevné ¢i plynné fazi. Do vsadky je mozné ptidat dopant v pevné
fazi (fosfor), dalsi moznost je ptivadéni plynnych smési pfi tazeni monokrystalu jako diboran

B>Hg, arsan AsHj3, stiban SbH3 [6, 3].

Zarodek se ponoii do roztavené vsadky, po ustanoveni termodynamické rovnovahy
dochdzi pti tazeni zarodku nahoru k ochlazovani, tuhnuti a krystalizaci taveniny, a tim k rlstu
krystalu. V momenté ponofeni zdrodku do taveniny je zarodek vystaven teplotnimu Soku,
ktery vede ke vzniku cetnych dislokaci. Aby se dosahlo riistu monokrystalu bez dislokaci
dochazi k zuZeni priméru tazeného monokrystalu, tj. zvySeni rychlosti tazeni, aby se
vytvofilo na vznikajicim monokrystalu tzv. Dashovo zuZeni zobrazené na obr. 2. Timto
zuzenim dojde k pohybu dislokaci pouze na povrch krystalu, coz je zptusobeno sklonem

skluzovych rovin vic¢i ose krystalu pro bézn€ pouzivané krystalografické orientace (100),
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(111) &i (110). Rychlost riistu pfi zaZeni je asi 3-6 mm min !, primér krystalu je zmensen
z asi 10 mm na 2-5 mm a délka zuzeni je n€kolik centimetrti. Poté se rychlost tazeni snizi a
pramér krystalu se zvétSuje na pozadovany primeér. Vznikéd cast krystalu nazyvana koruna
(ang. crown) ¢i hlava, jak je schematicky znazornéno na obr. 2. Pfi zvétSovani priméru se
rychlost tazeni pomalu snizuje, dochazi k rozsifovani krystalu (ang. shouldering). Poté se
rychlost tazeni udrzuje v ur¢itém intervalu a vznika valcova ¢ast krystalu — télo (ang. body),

jak je schematicky znazornéno na obr. 2 [6, 3, 8].
Monokrystalicky zarodek

Dashovo z(Zeni

Koruna, hlava krystalu

Telo krystalu

Spice

Obrazek 2 Schéma CZ monokrystalu.

Tavenina a krystal jsou v tésném kontaktu na fazovém rozhrani pevna latka-kapalina.
Hlavni fizeni rlstu krystalu probiha ptes fizeni rychlosti taZeni, ktera je typicky okolo 1 mm
za minutu a fizeni otaCek krystalu a kelimku. Mérné teplo tuhnuti se uvoliiuje do komory.

rwr

Kelimek a rostouci krystal se otac¢i v opaénych smérech, kvili stabilizaci toku taveniny [3].

Posledni fazi ristu je zakonceni krystalu ristem tzv. Spice (ang. tail). Pti zakonceni se
primér pomalu zmensuje a dosahuje se kuzelovitého tvaru. Primér monokrystalu do Spice je
zmenSen kvili minimalizaci vlivu teplotniho Soku, a tim potlaeni vzniku dislokaci pfi
odd€leni monokrystalu od taveniny. Jakmile je krystal odd€len od taveniny, dochdzi

k ochlazeni vytazeného krystalu. Poté je krystal vyjmut a dochazi k dalSimu zpracovani [3, 9].

1.2.1 Czochralskiho metoda taZeni s vyuzitim magnetického pole
Velkéd hmotnost vsadky v kombinaci s relativné nizkou viskozitou kiemikové taveniny
vedou k trojrozmérnému, casoveé zavislému proudéni v tavenin€. Tok taveniny hraje dileZitou

roli v kvalité krystalu. Pro tlumeni oscilaci v tavenin€ a fizeni toku lze aplikovat magnetické
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pole. Proces se nazyva magneticky rist Czochralského krystalu (MCZ, Magnetic Czochralski
Method) [10].

Proudéni taveniny pii ristu krystalii Czochralskiho metodou je klasifikovano na

zaklad¢ fyzikalniho mechanismu pohanéjiciho konvektivni proudy a zahrnuje [11]:

Tok tizeny vztlakem vznikajicim z gradienti teploty/hustoty pfitomnych v tavening,
nucené proudéni v diisledku rotace krystalu a kelimku (obvykle v opacném sméru),
kapilarni (Marangoni) konvekei zplisobenou silami povrchového napéti na volném

povrchu taveniny.

Sila téchto konvekénich tokt je charakterizovana bezrozmérnymi ¢isly, kterymi jsou

Rayleighovo cislo Ra, charakterizujici pienos tepla v tekutiné a urcujici pomér sdileni tepla

mezi konvekci a kondukci, Reynoldsovo cislo Re, charakterizujici typ proudéni (laminarni

versus turbulentni) v disledku rotace krystalu/kelimku a Marangoniho cislo Ma, udéavajici

pomér ucinkti povrchového napéti a viskdznich sil. Fyzikdlni vyznam téchto Cisel je ten, ze

jsou bezrozmérnym métitkem sil pohanéjicich proudéni [11].

Kovy a polovodi¢e maji relativné vysokou mérnou elektrickou vodivost, takze jsou

vystaveny Lorentzové sile pti pohybu v magnetickém poli. Tato sila mize byt pfi spravné

orientaci vyuzita k potlaceni oscilaci a tlumeni turbulenci vznikajicich pfi tazeni krystall

kifemiku. Matematické modelovani Lorentzovy sily je obecné zaloZeno na nasledujicich dvou

fyzikalnich faktech [11]:

Pohyb elektricky vodivé tekutiny pfes magnetické silo¢ary generuje proud znadmy
jako indukovany proud, T = o(V x §), kde T je indukovany proud, Ge je mérna
elektricka vodivost, V' je vektor rychlosti pohybu tekutiny a B vektor magnetické
indukce aplikovaného vné¢jsiho magnetické pole.

Elementy tekutiny (tj. nekoneéné maly objem tekutiny) pienasejici proud,
prochazejici magnetickymi siloarami, vyvolavaji dal§i silu plsobici na tyto
elementy. Tato sila je znama jako Lorentzova sila a pisobi v opacném sméru, nez je

-

smér pohybu tekutiny, F=]xB, kde F je Lorentzova sila.

Pti komer¢nim procesu rustu CZ krystalii se pouzivaji tii typy externé aplikovaného

magnetického pole, a to pficné, axialni a nehomogenni (v literatufe se vyskytuje 1 jako cusp ¢i

CUSP, hrotové) magnetické pole [11]. Uspotfadani civek pro jednotlivd magneticka pole je

zobrazeno na obrazku 3.
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Obriazek 3 Uspotadani civek u MCZ procesu: a) horizontalni magnetické pole, b) axidlni magnetické pole,
¢) nechomogenni (cusp) magnetické pole. Pievzato z /6].

a)

b)

Horizontdlni (také oznacovano jako pfiéné) magnetické pole, kterého 1ze dosdhnout

M

umisténim kelimku s taveninou mezi poly bézného elektromagnetu. Aplikace pti¢ného
magnetického pole vyvoldva Lorentzovu silu v axidlnim sméru, ve sméru opacném
k pohybu taveniny. Protichiidné sily pohangji proudéni v taveniné, pratok je tim
padem zpomalen. Bylo vSak zjisténo, Ze pti¢né magnetické pole odstranuje axialni
symetrii pfirozeného konvekéniho toku, takze rotujici krystal zaziva cyklické zmény

teploty [11].

Axialni magnetické pole mize byt tvofeno pomoci jediného smyckového solenoidu

navinutého kolem tohoto kelimku s taveninou. Aplikace tohoto magnetického pole
zachovava axidlni symetrii taveniny. Bylo vSak zjiSténo, Ze zhorSuje radidlni
rovnomérnost koncentrace dopantu v rostoucim krystalu, tedy zhorSuje radialni

variabilitu rezistivity, coz je jeden z dllezitych paramentd [11].

Nehomogenni (t€Z oznafovano jako cusp, hrotové) magnetické pole, u né¢hoz je

snahou o spojeni Zaddoucich vlastnosti axialniho i1 horizontalniho magnetického pole.
Nehomogenni magnetické pole ma horizontalni (transverse) slozku magnetického pole
na volném povrchu taveniny a Cisté axialni slozku v hloubce taveniny blizko osy.
Uvedeny typ magnetického pole je ziskan pomoci Helmholtzovych civek, coz je
dvojice civek sériové zapojenych na jednom vodici umisténych souose, pfenasejicich

proud v opa¢ném sméru [11].

Hlavnim cilem pouziti magnetického pole je sniZzeni koncentrace kysliku

7

zabudovavaného do vznikajiciho krystalu a snazsi fizeni rezistivity skrze fizeni toku taveniny

nez u metod ristu bez pouziti magnetického pole.
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1.2.2 Kyslik v Czochralskiho monokrystalech

Monokrystaly rostouci CZ metodou jsou vétSinou tazeny z SiO kelimkii. Necistoty ze
stén kelimku jsou transportovany na fadzové rozhrani tavenina-pevnd latka diky proudéni
taveniny a na tomto rozhrani mohou byt zabudovany do vznikajiciho krystalu. Kyslik je
Regulace kysliku v radidlnim a axidlnim sméru je prvorada pro rist krystalu s pozadovanymi
elektrickymi vlastnostmi. Typickd atomarni koncentrace kysliku v Si monokrystalech je
~10" ecm™ [12].

Obrazek 4 ukazuje nakres uvolnéni kysliku z vnitini strany kelimku a jeho vypafovani

z volného povrchu taveniny spolu se zabudovanim do rostouciho krystalu.

Uvolnéni kysliku z
povrchu taveniny
ve forme SiO

A A A A
o T

Zabudovavani atomu kysliku
do rostouciho krystalu

Uvolilovéni kysliku z
& kelimku

Obrazek 4 Schéma uvoliovani kysliku z vnitini strany SiO, kelimku a odpafovani ve formé SiO. Pievzato

z[11].

Tavenina kifemiku rozpousti povrch kifemenného kelimku a jako vysledek dochézi

k uvolnéni kysliku do taveniny podle modelové reakce [11]:

Si+ Si0,(s) = 2 Si0. 4)

Kyslik uvolnény z kelimku reaguje s taveninou Si za tvorby SiO, ktery je v pfirodé
nestaly a dochazi k jeho vypateni z hladiny taveniny. Pouze 1 % SiO se zabudovava do Si
krystalu ve form¢ intersticialnich atomt kysliku. Takto zabudovany kyslik ma dvé pozitiva

[11];

e Intersticidlni kyslik zpeviiuje krystalovou mftizku, cozZ stabilizuje Si desky béhem

vysokoteplotnich procest.
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o Cast kyslikovych atomi v intersticialni poloze formuje béhem chladnuti malé SiO»
precipitaty uvnitt Si miizky, podrobnéji v kapitole 1.4.5.4 Kyslikové precipitaty.

Tyto precipitaty funguji jako getracni centra pro zbytkové necistoty.

Mezi negativa piitomnosti kysliku v Si monokrystalech patii:
e Atomy kysliku a defekty snimi spojené mohou vést k poruchdm vyslednych

elektronickych soucastek jako ztratové proudy (leakage current) atd. [13].

Z uvedenych diivodi je moznost Gpravy obsahu kysliku v rostoucim krystalu jednou
z velkych vyzev pfi tazeni CZ Si monokrystalii. Inkorporace kysliku do krystalu zavisi na
riznych parametrech, jako je odpafovani SiO z povrchu taveniny, rychlost rozpousténi

povrchu kelimku a proudéni taveniny [11].

Hirata a Hoshikawa [14] méfili rozpustnost kysliku v kiemikové taveniné v rovnovaze
s kifemennym kelimkem, coZ je situace nastavajici na rozhrani tavenina — kelimek pfi ristu Si
krystali CZ metodou. Rozpustnost Cs byla vyjadfena jako funkce teploty 7' nasledujicim

vztahem ziskanym z dat zavislosti rozpustnosti kysliku vici reciproké teploté [14]:

8,0x1027 _
Cs = XT cm™3, (5)

1.3 Vyroba kfemikovych desek

Po ristu monokrystalu je dal§im krokem brousSeni a Fezani. Nejprve je nutné
monokrystalicky ingot zbavit hlavy a Spice. DalSi zpracovani se tyka jen valcové ¢asti ingotu
neboli téla krystalu. Télo monokrystalu je pouZito na vyrobu Si desek. Po ochlazeni dojde
k brouseni ingotu na definovany prumér a vytvoreni faset popisujici krystalografickou
orientaci kfemiku a typ dopovani a jeho naslednému rozfezani na dily, pro lepsi manipulaci a
jednodussi nasledné zpracovani. K roziezavani ingotu na Casti a k fezani kontrolnich desek se
vyuziva pila s vnitinim profezem. Kontrolnimi deskami se vyhodnocuje vytazeny krystal.
Mezi métfené parametry patii mérny elektricky odpor, pfipadn€ stanoveni koncentrace
intersticialniho kysliku O; a substitu¢niho uhliku Cs;. Dalsim krokem je fezani dilt krystald na

jednotlivé desky [8, 9].

Samostatné desky jsou fezany pomoci pily s vnitinim profezem nebo fezadny dratem. U
pily s vnitinim profezem je ingot natmelen na grafitovou podlozku a odfezava se deska po
desce. Pii fezani dratem prochazi ingot osnovou tvofenou pohybujicim se ocelovym dratem.

Ocelovy drat ma tloustku =150 pum. Drat prochéazi ingotem zatim co je smaceny v brusivu
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(karbid kifemicity) s velikosti zrn 10 um nebo je samotny drat osazen diamantovymi zrny a
prochazi ingotem, zatimco je smacen lubrika¢ni smési na vodni bazi ¢i s obsahem glykola
jako ethylenglykol a propylenglykol. Vyhodou dratového protfezu je velkd kapacita a také
niz$i profez. Nevyhodou této metody je, pokud by béhem fezani doslo k poSkozeni c¢i

pretrzeni dratu byl by znehodnocen cely dil krystalu [8].

Po nafezani ingotu na jednotlivé desky musi byt jejich okraje zaobleny brusnym
kotou¢em, v dneSni dobé je spousta variant moznych profili zaobleni okraje kiemikové

desky. K obruSovani se vyuzivaji brusné kotouce s diamantovymi zrny [2].

Poté jsou desky lapovany. Lapovani je oboustranné brouseni desky suspenzi korundu
(Al,03) a vhodného detergentu. Ugelem je odstranéni narusené vrstvy po fezani a zlepSeni
geometrickych parametrii, kterymi jsou piedevSim rovinnost a planparalelnost desky.

Lapovani probiha mezi dvéma litinovymi lapovacimi kotouci za pfitomnosti brusné suspenze

[2].

Na lapovéani navazuje chemické leptani, jehoz cilem je odstranit podpovrchové
naruSeni zpusobené lapovanim a predchozimi procesy. Obecné je mozné vyuzit kyseld ¢i
zasadita leptadla. Zasadita leptadla jako KOH, NaOH zanechavaji relativné drsny povrch, ale
udrzuji velmi vysoky stupent makroskopické rovinnosti. U zasaditych leptadel je nevyhodou
mozna kontaminace atomy kovi, proto je nutné po pouziti zasaditych leptadel pouzit kysela
leptadla pro odstranéni kovovych kontaminantd. Kysela leptadla mohou vést k hladSimu
povrchu, ale mnohem vice zhorSuji makroskopickou rovinnost hlavné v blizkosti okraje
desky. SloZzkami kyselé leptaci smési mohou byt kyselina fluorovodikova a dusi¢na v kyseling
octové nebo fosforecné. Kyselina dusi¢na funguje jako oxidovadlo, které oxiduje kiemik na

S10,, zatimco kyselina fluorovodikova leptd oxid kifemicity [8, 9].

LeSténi je dulezity proces ve vyrobé kiemikovych desek pro ptfipravu atomarné
rovného povrchu a odstranéni poskozeni z ptechozich procesti. Ptipravuji se takto desky bez
Skrabancii a povrchového poSkozeni. Lesténi je chemicko-mechanicky proces, pii kterém se
odstraiiuje podpovrchové naruseni a vznika atomarné rovny povrch. Desky jsou pfi leSténi
prilepeny pouzitim vosku na keramické disky (tzv. unaSecCe). LeSténi probiha pfitlaCenim a
rotaci nosici s deskami na lestici podlozku pokrytou lestici suspenzi (koloidni SiO>
v alkalickém prostfedi). Lesténi je obvykle vicekrokové a probihd na nékolika lesticich

stolech s riznymi podminkami jako pH a typ lestici suspenze. Celkovy ubér materialu je 10—
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20 pum. Tyto rozdily jsou nutné pro dosazeni vétSiho ubéru materidlu na zacatku procesu, a
tim padem vyrovnani povrchu desky a v kone¢né fazi vznik atomarn¢ rovného a zrcadlové
lesklého povrchu [2, 8]. Po lesténi kiemikovych desek nésleduje méfeni geometrie a

rezistivity.

Po lesténi mohou byt na povrchu desky necistoty, obvykle Céstice, organické zbytky a
kovové ionty. Tyto necistoty jsou zpovrchu odstranény chemickym d¢iSténim. Prvnim
krokem pti chemickém cisténi desek je zbaveni organickych necistot pomoci SPM smési
(SPM = Sulphuric-Peroxide Mixture). SPM smés je roztok slozeny z H2SO4 96 % a H>0> 30
% v poméru 2—4:1 a s teplotou > 90 °C. SPM smés je silné oxidovadlo a doba, po kterou jsou
desky ponofeny v této smeési trva vrozmezi 10-15 min, béhem tohoto casu dochazi
k odstranéni organickych latek, Castic a oxidaci kifemikového povrchu. Nasleduje oplach
v deionizované vodé¢ (DI). Poté jsou desky ponofeny do roztoku HF 0,5-1 % pro odstranéni
vrstvy nativniho oxidu kifemicitého a dale oplachnuty v DI vodé. Po oplachu dochazi
k chemickému ¢isténi ve smési oznacované SC-1 (také APM = Ammonium-Peroxide
Mixture). SC-1 se sklada z H>O / H202 30 % / NH3 29 % v pomérech od 5:1:1 do 7:2:1 a pfi
teploté¢ 7585 °C. SC-1 odstranuje lehké organické znecisténi, odstranuje Castice a kovové
kontaminanty. Po chemickém ¢iSténi v SC-1 smési jsou desky umistény do lazné se ziedénou
HF pro odstranéni SiO2 a poté oplachnuty v DI vodé. Poslednim krokem je oplach v SC-2
smési (HPM = Hydrochloric-Peroxide Mixture) ve sloZeni z H2O / H2O2 30 % / HC1 37 %
vpomeru od 6:1:1 do 8:2:1 a pii teploté 75-85°C. SC-2 oxiduje a rozpousti kovove
kontaminanty. Zaroven oxiduje povrch Si desky, a proto je dal§im krokem lazen s HF pro
odstranéni vrstvy oxidu a poté oplach v DI vodé. Po takto provedeném chemickém cisténi
dojde k vysuSeni desky a findlni metrologické kontrole. Poté nasleduje zabaleni a ptipadny

export [2, 9, 15, 16].

23



1.4 Mikrodefekty v monokrystalech kiemiku

1.4.1 Klasifikace
V monokrystalech kiemiku se vyskytuje mnozstvi defekti (poruch krystalové mtizky).

P

polovodicovych soucastek. Tyto defekty mohou narusovat elektrické vlastnosti vyslednych
elektronickych soucastek ¢i jejich piipravu na substratu. Déleni téchto defekta je mozné podle

jejich dimenzionalité, jak uvadi Tab. 2 [1].

Tabulka 2 Rozdéleni defektt v Si podle jejich rozméru [1].

Typy defekti | Dimenzionalita Priklady

Bodové 0D Vakance, intersticialni atomy, substitucni atomy

Céarové 1D Hranové a Sroubové dislokace, disloka¢ni smycky

Planarni 2D Vrstevné chyby

Objemoveé 3D Shluky bodovych defektd, kyslikové precipitaty, void
defekty

Na obrazku 5 nize jsou nazna¢eny defekty nachézejici se v kiemikovych monokrystalech.

(M (9)
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Obriazek 5 Schématické 2D zobrazeni krystalovych defekt v kiemiku. (a) vakance po kiemiku Vs;, (b) vlastni
intersticialni atom Si;, (c) hranova dislokace, (d) cizi intersticialni atom, (e) substitucni atom s atomovym
polomérem vétsim nez Si, (f) substitucni atom s atomovym polomérem mensim nez Si, (g) extrinsicka vrstevna
chyba. Pfevzato z /3].
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1.4.2 Bodové defekty

Pro pochopeni jednotlivych bodovych defektli miize slouzit obrazek 5. Detailnéjsi popis je

uveden dale:

Vakanci je oznaceno prazdné misto po piivodnim atomu ve své mtizkové poloze.

Vlastni intersticidlni atom je kiemikovy atom nachéazejici se v intersticidlni

(mezimfiizkové) poloze.

Vakance po kfemiku Vs a kiemikové intersticidly Si; jsou intrinsické bodové defekty.

Intrinsické znamend, ze jsou vlastni materidlu tvoficiho krystalografickou mtizku. U téchto

defekt dochézi k jejich inkorporaci do monokrystalu béhem jeho rtstu. Priméarni formovani

téchto defektd na fazovém rozhrani krystal-tavenina popisuje Voronkovova teorie, kterd je

popsana v kap. 1.4.3 Teorie vzniku mikrodefektit v Si monokrystalech. Nékteré dalsi mozné

mechanismy vzniku bodovych defektii jsou popsany nize [3]:

Frenkeluv mechanismus — popisuje vznik vlastniho kifemikového intersticidlu a
vakance ,,preskokem® Si atomu z mfizkové polohy do intersticidlni, tj. Sis; = Si; + V.
Obraceny proces je rekombinace, kdy intersticidlni atom obsadi vakanci a vznika
regulérni miizkovy atom.

Shottkyho mechanismus — jedna se o ptipad, kdy kiemikovy atom opusti mfizkovou
polohu, dostane se do intersticidlni polohy a difunduje na povrch krystalu, stavajici se
povrchovym atomem, tj. Sisi; = Sisiz + Vsiz. Na jeho ptivodnim misté po ném ziistava
prazdné misto Cili vakance.

Interakce bodovych defektl s objemovymi defekty, které mohou slouzit jako zdroj ¢i
piijemce téchto defekti.

Termalni zpracovani kiemikovych desek — napt. termicka oxidace kiemikovych desek
vede k vzniku kiemikovych intersticilnich atomi pod povrchem desky.

Substituce — substituci kiemikového atomu v miizkové poloze jinym atomem,
substitu¢ni atom je jakykoliv jiny atom nez kfemik, nachéazejici se v mfizkové poloze
kifemikové miizky. Substitucni atomy jsou extrinsické bodové defekty, patii sem napf.

atomy dopantti jako As, P, Sb, B a dalsi atomy jako N, C, O.
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1.4.3 Carové defekty

Mezi ¢arové defekty patii dislokace, a to §roubové a hranové dislokace. Sroubové
dislokace si muzeme predstavit jako situaci, kdy krystal dané velikosti na jednom kraji
rozstfihneme a posuneme jednu ¢ast o jednu ¢i vice atomdrnich rovin, jak je vidno na
obrazku 6. Hranova dislokace vznikd, kdyz do krystalu z jedné strany vlozime polorovinu
atomu (viz obrazek 6b). V dnesni dob¢ jsou krystaly CZ kiemiku péstovany v bezdislokacnim
rezimu, diky Dashovu zuzeni. Pii ristu vSak mohou dislokace vzniknout z necistot v taveniné
nebo vlivem teplotnich Sokti. Dislokace se v Si krystalech tak vyskytuji v dasledku

vysokoteplotnich operaci béhem vyroby kiemikovych desek a soucastek na nich [3].

a) stiih b) vlozena polorovina

Obrazek 6 Schématické obrazky a) Sroubova dislokace a b) hranova dislokace. Prevzato z [17].

Mezi ¢arové defekty patii i dislokacni smycky, coz jsou hranové dislokace, které¢ tvori

smycku pfiblizujici se svym tvarem kruhu nebo n-uhelniku [17].

Pro ptesnou definici lze zavést soustavu tzv. t-vektort, které:
a) spojuji stiedy atomt se stejnym okolim

b) nelze je nahradit kombinaci kratSich vektorti s vlastnosti a)

Dale se zavadi pojem Burgersova smycka, pod timto pojmem lze rozumét
orientovanou kiivku sloZenou z urcitého poctu z-vektori. V dokonalém krystalu (bez defekti)
je Burgersova ktivka uzaviena, pticemz smér vektori ¢t mize byt libovolny viz obrazek 7 a).
Vedeme-li stejnou kiivku vredlném krystalu (v misté sporuchou miizky) pficemz
posloupnost vektoril # musi byt stejna jako v piipadé¢ smycky v dokonalém krystalu, pak je

Burgesova smycka neuzaviena viz obr. 7 b) [18].
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a) b)

Obrazek 7 Schéma nakresu Burgesovy smycky a) v dokonalém (bezdefektnim) krystalu a b) v realném krystalu.
Prevzato [18].

Vektor, kterym je nutno tuto smycku uzaviit, tj. vektor, ktery spojuje pocatecni bod P
a koncovy bod K viz obrazek 7 b), se nazyva Burgerstiv vektor . Na obrazku 7 je zndzornéna
hranova dislokace a Burgerstiv vektor b je kolmy na disloka¢ni ¢aru. V ptipadé Sroubové

dislokace zndzornéné na obrazku 8 je Burgerstiv vektor b rovnobézny s dislokacni ¢arou [18].

Obrazek 8 Burgesova smycka znazornéna v krystalu s Sroubovou dislokaci. Pievzato z [18].

1.4.4 Planarni defekty

Planarni defekty jsou obecné vrstevné chyby (stacking faults SF). Lze je rozdélit na
intrinsické a extrinsické. Intrinsické SF jsou formované alespon jednou chybéjici atomovou
rovinou, zatimco extrinsické vznikaji pokud je pfitomna alespoii jedna atomovéa rovina navic.
Je mozné si to predstavit na pfikladu; V pfipadé tfech stiidajicich se rovin ABCABC,
extrinsicka vrstevnata chyba znamena zménu {ABC},B{ABC} ., kde je vlozena navic rovina
B. U intrinsické vrstevnaté chyby by potom stiidajici krystalografické roviny vypadaly napf.
{ABC},AC{ABC}, kde chybi rovina B [3, 17].
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1.4.5 Objemové defekty
1.4.5.1 A-defekty, B-defekty

Intersticialni objemové defekty jsou A a B defekty. Jedna se o shluky intersticialnich
atomu s rozdilem, ze A-defekty jsou vetsi nez B-defekty. A a B defekty maji tocivy tvar,

a proto se v literatufe mizeme setkat i s ozna¢enim A-swirl a B-swirl defekty [19].

1.4.5.2 Void defekty

Vakantni typ objemovych defekti — pfesycené volné vakance v kiemikovém krystalu
se pii vysokych teplotach shlukuji do defektd typu void. Void defekty maji okraedricky tvar
definovan rovinami (111), tento tvar vS§ak mize byt neuplny, jak je zobrazeno na obrazku 9.
Defekty COP (Crystal Originated Particle/Pits) oznacuji void defekty na povrchu kiemikové
desky viz obr. 9 [3]. Pojem C-defekty se v literatuie nevyskytuje ve spojeni s Zadnym typem

defekti v CZ Si krystalech.
2 —\/ Q

Obrazek 9 Schéma tvaru a) COP defekd a b) void defektt v objemu. Pfevzato z [2].

1.4.5.3 Flow pattern defekty

S vakantnimi objemovymi defekty souvisi také Flow Pattern defekty (FPD). U FPD se
jedna o defekty ve tvaru paraboly s void defektem umisténym umisténym v jejim vrcholu, jak
je zobrazeno na obrazku 10. FPD defekty je moZzné pozorovat optickym mikroskopem na
kiemikové desce po leptani ve smési Secco (vodny roztok 50 % HF: 0,15 mol/l
K2Cr07 = 2:1) [20]. Pii leptani v této smeési dochazi v prvnim kroku k oxidaci kiemiku
pomoci K>Cr,07, poté je oxid kiemicity leptan kyselinou fluorovodikovou. Rychlost leptani
¢isteho kiemiku je v HF niz8§i nez v ptipad€¢ oxidu kiemicitého, proto reakce probihala
prednostné ve struktuie voidu, ktery je po stranach pokryt vrstvou SiO». Z dutiny voidu doslo

k uniku vzduchovych bublin, které¢ vytvofily obrys paraboly FPD. FPD tedy neni novym
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typem defektu, je to zplisob zvyraznéni jiz existujiciho defektu typu void pomoci selektivniho

leptani ve smési Secco [21].

(a) (b) (©)

Obrazek 10 Fotky FPD defektt (1000x) v CZ Si po leptani v Secco leptaci smési (a) 5 min, (b) 15 min, (c) 30
min. Pfevzato z [21].

1.4.5.4 Kyslikové precipitaty

Precipitace kysliku znamend vznik objemovych defektii oxidu kiemiku SiOy, kde x =
1-2, precipitaci intersticialnich atomii kysliku O;, [20]. Pfi pokojové teploté je CZ Si krystal
piesyceny O; stabilni, protoZe O; jsou nepohyblivé. Pfi naslednych procesech pii zvySenych
teplotach dochézi k difuzi O; a jejich agregaci a tvorbé SiOx precipitatii [22] podle rovnice
(6):

Si + x0; - SiO,. (6)

Precipitaci lze rozdélit na homogenni a heterogenni. Homogenni precipitace vznika
v dokonalé oblasti krystalu bez defektl krystalové miize, u heterogenni precipitace dochazi

ke vzniku precipitatu na necistote, ¢i krystalografickém defektu v objemu krystalu [23].

Pokud je ptredpokladano, ze ur¢ité mnozstvi kifemikovych atomti je odebrano
z krystalové miizky a za vzniku SiOx, zbyla by po téchto kifemikovych atomech kulovita
dutina o objemu V, a poloméru r,. Protoze hustota SiOx je niz$i nez hustota kiemiku, objem
V» a polomér r, vzniklého neomezeného precipitatu jsou vétsi nez objem a polomér dutiny.
Ve skutecnosti je vSak vznikly precipitat SiO, zabudovan do dutin po kiemiku, tzv. omezeny
precipitat, jenz ma objem Vy a polomér r. Pro objemy a poloméry kiemikové dutiny,
neomezeného precipitdtu a omezeného precipitatu plati vztah: V,, < Vy< V,arm <rr<r
[24]. To znamen4, ze precipitat by byl vzdy tlakové namahéan. Nicméné existuji zptsoby, jak
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dané napéti uvolnit. Jednou z moznosti je uvolnéni kiemikovych intersticiald Si; z rozhrani
precipitat/kfemikova matrice, které difunduji nebo agreguji vytvarenim sekundarnich defektu,
jako jsou extrinsické vrstevné chyby nebo dislokacni smycky. Dal$i moznost uvolnéni napéti
je absorpce vakanci V' z kiemikové miizky precipitaty. Nakonec lze obecnou rovnovaznou

rovnici kyslikové precipitace napsat jako [24]:
P, + G + y) Si+ 0+ BV & P, q +yi+ napétova energie (strain energy), (7)

kde P, Pn+1 jsou precipitaty obsahujici n a n+1 kyslikovych atomt, y je pocet uvolnénych
intersticidli, fje pocet vakanci absorbovanych na vyprecipitovany atom kysliku, x je
stechiometricky koeficient SiOx. Rovnovadznad rovnice udavé, Ze kyslikova precipitace je

umocnéna ve vakantni oblasti a potlacena intersticialni oblasti [24].

Vztah mezi objemem neomezenych precipitati V), tj. precipitatd, u kterych je
zanedban vliv okolniho napéti krystalové miize, a objemem dutiny po kiemiku V, je
definovan veli¢inou misfit 6 podle rovnice (8) [23]. Vztah mezi objemem ohrani¢ené¢ho
precipitatu ¥y a objemem dutiny v objemu miizky Vi je pak definovan elastickym napétim &

podle rovnice (9) [24].

W _ 3 _ __ Qsiox
Vin (1+9) Qgi[1+(B+V)T ®)
Yr _ 3 o9 _
= (1+¢)e= 1+(:—ﬁ)' 9)

Misfit 6 mize byt ziskdna z molarnich objeml SiOx precipitati (dsiox a Si miizky Qs;,
ktery lze spocitat ze vztahu Q = M/(p Na), kde M je molarni/atomarni hmotnost SiO./Si, p je
mérnd hmotnost a Na je Avogadrova konstanta, a bere v potaz také pocet absorbovanych
vakanci a intersticiald generovanych na uvolnéni napéti. u je tazny modul Si (ang. shear
modulus) a K je objemovy modul precipitatu (ang. bulk modulus). V ptipadé mtizky Si je Qs;
=2x 1073 cm® [24].

Prvni fazi precipitace je nukleace, proces vedouci ke vzniku agregatu nékolika
kyslikovych atomt nazyvaného nukleum. Po zformovani miize nukleum budto rlst ¢i
zaniknout. Zasadnim parametrem pro nukleaci je stupen piesyceni kiemikové krystalové
miiZe intersticidlnimi atomy kysliku. Dal§im dileZitym parametrem pfi nukleaci je kriticky
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polomér r.. Kriticky polomér urcuje, kterd nuklea pii tepelném zpracovani porostou (» > r.) a

ktera zaniknou (» < r¢) [23].

1.4.5.4.1 Homogenni nukleace kulového precipitatu

Aproximace kyslikovych precipitacnich zarodkt kulovitého tvaru umoziluje

nejjednodussi pristup v klasické nukleacni teorii. Celkova volna energie vzniku kulovitého

Y sphere PRI o ; © v AT ,

precipitatu AG,,.,  skladajiciho se z n atomi kysliku, obsahuje tfi hlavni pfispévky. Jedna
.. . TR . Lo sphere .

se o0 volnou energii vzniku precipitacni oxidové faze AG, , volnou energii nutnou

v . sphere . v .. . .
k vytvofeni nového povrchu koule AG.? a elastickou napétovou energii (elastic strain

energy) AG;phere zpusobenou nedostatkem volného objemu mezi kulovou dutinou v Si

miiZzce a objemem kulového precipitatu. Zanedbava se vliv pfipadné teplotni zavislosti
modull pruznosti a rozdilného koeficientu teplotni roztaznosti. Celkovou volnou energii lze

potom spocitat podle rovnic (10-13) [24]:

AGPIT = —AG, + AGP" T + AGSP™T, (10)
B eq\Y
Coi C Ci
AG,=n-k-T-In %(C—VZ) (C—) l (11)
1 Q Z -2
s = @t (7)o (52)” e
AGEPeTe = (%)-6-u-5-g-(1+5)-3, (13)

kde C* oznacuje rovnovaznou koncentraci a C aktudlni koncentraci vakanci (V), intersticiala
(i) a intersticidlniho kysliku (O;), y je pocet uvolnénych intersticidlii, fje pocet vakanci
absorbovanych na vyprecipitovany atom kysliku, o je povrchové napéti (ang. surface energy),

U je tazny modul Si (ang. shear modulus), £ je Boltzmanova konstanta a 7 teplota [24].
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Obrazek 11 Zobrazeni slozek volné energie tvorby kyslikového precipitaitu jako funkce poctu
vyprecipitovanych kyslikovych atomd. Prevzato z /24].

Obrazek 11 zndzornuje graf zavislosti volné energie kyslikového precipitatu jako
funkei poctu vyprecipitovanych atomu kysliku. Volné energie tvorby precipita¢niho zarodku
ma maximum pro n = neri;. Precipitaty s n > nei; jsou stabilni, protoze piipojeni dalSich atomut
vede ke snizeni celkové zmény volné energie, zatimco precipitaty s n < ncri; jsou nestabilni
[24].

Mnozstvi atomt kysliku v kritickém zarodku n..; mize byt ziskano poloZenim prvni

derivace dAG/dn rovno nule. To vede k rovnici (14) [24]:

-3

_ (32mx-0® 1+6\ "6 | k-Tx Coi {Cv B cea 14 s
o= (55) (20" [z onle (2 (D) ]
(14)

Termodynamickou rovnovaznou koncentraci zarodkti oxidovych precipitath kritické

velikosti Neri¢ 1ze urcit z Boltzmanovy statistiky [24]:

AGcri
Neyie = No - exp (- 2222 (15)

kde AGeit je celkovd zména volné energie pro vznik kritického zarodku a Ny je hustota
nukleac¢nich mist. Modely homogenni nukleace zaloZené na aglomeraci intersticialnich atomt
kysliku pfedpokladaji, ze No je rovno pocatecni koncentraci intersticidlniho kysliku [24].
Rychlost nukleace J pro kulové oxidové precipitacni zarodky nadkritické velikosti mize byt

vyjadfena jako [24]:
2

J =N, -exp (_ AG_) C,; AT (M)E . (1;6)‘2 Dy;-d-1-Z. (16)

kT 41X 1+¢
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kde prvni dva ¢leny vyjadiuji rovnovaznou koncentraci kritickych nuklei z rovnice (15).
Nasledujici ¢leny, bez posledniho, reprezentuji Cetnost srazek kyslikovych atomii na kriticky

zarodek a Z je Zeldovichuv faktor, ktery podle reference [24] mtze byt vyjadien jako:

- /M
Z= 3wk TnZ,;, 17

Proménnad n..; je pocet kyslikovych atomu v zarodku kritické velikosti a d je
meziatomova vzdalenost v kiemiku (0,235 nm). JelikoZ se vSechny uvedené rovnice vztahuji
k poloméru precipitatu s pnutim, je tfeba vzit v ivahu korekéni faktor pro objem precipitatu,
ktery obsahuje misfit (objemova nesoumeérnost) o a elastické napéti ¢ vyprecipitované

oxidové faze [24].

1.4.6 Teorie vzniku mikrodefekt v Si monokrystalech

Mikrodefekty v Si monokrystalu jsou dulezitym parametrem, protoze ke spravnému
fizeni rGstu Si monokrystalli je nutné pochopit jejich vznik a zabudovéavani do rostouciho
krystalu k ziskani vhodného materidlu pro dalsi zpracovani. Nejvyznamnéjsi teorie popisujici
vznik mikrodefekti u CZ kiemikovych monokrystali je Voronkovova teorie [19, 25]. Pro
tuto praci nastavime zjednoduseni, ve Voronkove teorii je jeden z hlavnich parametru rychlost
ristu krystalu, pro tuto praci ustanovime, Ze rychlost rlstu krystalu v; je shodna s rychlosti

tazeni krystalu v.

Na zacatku zkoumani tvofily mikrodefekty v prifezu krystalu swirl (spirdlovity) vzor,
proto se diive nazyvaly swirl defekty. Dnes se oznacuji jako A a B defekty, kdy A defekty
zdroje veétily, Ze za vznik téchto defekt jsou odpovédné vakance [26]. Pozdé&ji vSak bylo
pomoci transmisni elektronové mikroskopie (TEM) zjisténo, ze A-defekty jsou intrinsické
disloka¢ni smycky. Z tohoto se vyvodilo, Ze bodové defekty v kifemiku jsou pfevazné vlastni
pii zvySeni rychlosti tazeni monokrystalu v, swirl defekty zmizely a vytvotily se defekty
nové. Tyto nové tzv. D-defekty byly mnohem mensi a rozmistény témét rovnomérné (poprvé
pozorovany v FZ krystalech). V ramci jednoho krystalu, rostouciho pii postupné rostouci

rychlosti tazeni v, byly objeveny dv¢ oblasti, oblast defekti A/B a oblast defektti D. Tyto dvé
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oblasti byly oddéleny zfetelnou mezerou. Tento fakt vysvétluje Voronkovova teorie poméru

V/G, kde v je rychlost tazeni monokrystalu a G je teplotni gradient [27].

Voronkova teorie rozd¢luje vznik krystalovych mikrodefektti do n€kolika ¢asti [3]:
1. zacClenéni vlastnich kfemikovych intersticialii a vakanci do krystalu,
2. transport, difuze a rekombinace bodovych defekta,

3. nukleace a rist shlukt defektt (klastri)

Predpoklada se, ze jak intersticidlni atomy, tak vakance jsou zabudovavany do
rostouciho krystalu na rozhrani krystal-tavenina. V taveniné pii teploté¢ blizké teploté tani
maji bodové defekty vysokou difuzivitu, dochazi k pohybu smérem do rostouciho krystalu.
Intrinsické bodové defekty se v blizkosti rozhrani krystal-tavenina vyskytuji v rovnovaznych

koncentracich [3, 4].

Koncentrace defektl se meéni s postupnym chlazenim vznikajictho krystalu.
Predpoklada se, ze rychlost rekombinace vakanci a intersticidlnich atomu je velmi rychla, a
tim padem je mozné udrzet parametr C;Cy, kde C; a Cy jsou aktudlni koncentrace bodovych
defektd i = intersticialy, V = vakance, blizky tomuto parametru v rovnovaze C;.Cye., kde Cic a
Cre jsou rovnovazné koncentrace defektl (zdkon plsobicich hmot, angl. mass action law) pfi

teploté tani 7,, monokrystalického Si. Pro tuto skute¢nost plati rovnice (18) [3, 25]:

Ci(2)Cy(2) = Cie(T)Cy(T), (13)

kde z znaéi vzdalenost od fazového rozhrani.

Rovnovazné koncentrace kiemikovych intersticiali Ci a kifemikovych vakanci Cre
rychle klesaji s klesajici teplotou. To vede k poklesu parametru Ci.Cye., pficemZ koncentrace
jednoho ze zucastnénych defektl (Cie nebo Cre) byla na pocatku nizsi nez druhého, coz
znamena zanik tohoto typu bodovych defekti rekombinaci a v krystalu pak v dané oblasti
zustane tedy pouze druhy druh z téchto defektl. Jinymi slovy, do krystalu se transportuje ten
druh bodového defektu, ktery mél vyssi pocateni koncentraci pied rekombinaci pii 7' < T,

kde T je teplota tani Si 3, 17].

Teplotni profil 7(z) v blizkosti fdzového rozhrani vyvolava koncentracni profily Ci(z) a

Ci(z) intersticiald a vakanci. Tok téchto bodovych defektd J; a Jy zrozhrani do objemu
krystalu je dan rovnici (19) [25]:

Jj =—D;dC;/dz +V(; — a;GC;. (19)

34



Prvni ¢len rovnice (19) odpovida difuzi podle prvniho Fickova zdkona a popisuje tok
defektli podél osy z, tj. smérem od fazového rozhrani ke koruné krystalu. D; je difuzni
koeficient, C; je koncentrace bodovych defektli (j = i pro intersticidly, j = V pro vakance), G je
podélny teplotni gradient, d je derivace. Druhy ¢len rovnice (19) popisuje transport defekt
vlivem pohybu krystalu (konvekéni ¢len) popsany rychlosti tazeni krystalu v. Posledni ¢len
rovnice (19) popisuje termdalni drift defektti, také zvany jako termdlni difize nebo
termomigrace. U driftové rychlosti @;G se obecné pepoklada, Ze je nepiimo iméma teploté a
pfimo umérna difuzivité dle vztahu (20) [25]:

a; = Dj€;/kT?, (20)

kde €; je konstanta driftové energie (redukované transportni teplo). Driftova energie €; je
kineticky parametr nedefinované hodnoty nebo znaménka, ale ptedpoklada se, ze k driftu

dochazi smérem vzhiru, tj. €; > 0 [25].

Jak jiz bylo zminéno vyse, do krystalu se transportuje ten typ bodového defektu, ktery
mél vyssi pocatecni koncentraci pfed rekombinaci. Vakance a intersticidly difunduji v souladu
s prvnim Fickovym zdkonem difuze a zdkonem termodifuze a jsou undSeny rostoucim
krystalem. Voronkov pfedpokladal, ze rovnovazné koncentrace vakanci Cy. a intersticiald Cie
jsou pfi teploté tani 7, srovnatelné, ale Cye je mirn€ vyssi nez Ci. [27]. Driftovy tok vakanci

je proto vyssi nez driftovy tok intersticialnich atomu [27].

Driftovy tok je zodpovédny za ptisun vakanci do rostouciho krystalu, pficemz tok
vakanci je tak imérny rychlosti tazeni krystalu v. Rizn4 rekombinac¢ni rychlost bodovych

defektl vné a pfi fdzovém rozhrani vede ke vzniku koncentra¢niho gradientu, ktery je hnaci

silou difuze defektti do krystalu [27].

Difuzni tok je umérny koncentracnimu gradientu v disledku teplotniho gradientu G.
Predpoklada se, ze difuzni koeficient vlastnich intersticialll je mirné vys$i nez difuzni
koeficient vakanci. Tim padem, diftize je zodpovédna za dodavani vlastnich intersticialti do

krystalu [27, 28].

Vysledna koncentrace bodovych defektli nad fazovym rozhranim je proto urcena tim,
zda ptevazuje driftovy tok zasobujici krystal vakancemi ¢i diftizni tok vedouci

k zabudovavani nadbytku intersticiala do krystalu. Uvedené toky jsou umérné rychlosti tazeni
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krystalu v a teplotnimu gradientu G. Pomér v/G udava, jaky typ a koncentrace bodového

defektu zlstane v krystalu po rekombinaci [19, 28].

Rekombinace mé vyraznou rychlost pfi teplotach okolo 1300 °C a dochézi k ni v délce
~2-3 cm od fazového rozhrani krystal-tavenina. Pomér v/G tedy urcuje, zda krystal kiemiku

v této oblasti nad fazovym rozhranim obsahuje nadbytek vakanci ¢i intersticialt [28].

Kritickd hodnota parametru v/G odpovida stavu, kdy jsou driftové a difuzni toky
piiblizn¢ vyrovnané. V takovém pfipad¢ jsou koncentrace vakanci a intersticiali pied
rekombinaci srovnatelné a po rekombinaci tak zstava v podstaté bezdefektni krystal. Kriticka
hodnota /G oznacovana jako & je ddna vlastnostmi bodovych defektii pii teploté blizké
teploté tani monokrystalického kfemiku 7. Kritickd hodnota & tedy urcuje hranici mezi
dvéma pfipady: (i) pokud je proces rlustu krystalu veden pii v/G < &, vznikd krystal
s nadbytkem vlastnich intersticidlnich atoma, (ii) pfi v/G > &, vznika krystal s nadbytkem

vakanci. Jednd se tedy o tzv. oblasti intersticidlniho a vakantniho typu krystalu [19, 25, 27,
28].

Bodové defekty, které zlistanou v rostoucim krystalu se béhem chlazeni presycuji, coz
ma za nasledek vznik objemovych defektl vakantniho ¢i intersticidlniho typu podle druhu
krystalu (vakantni, intersticidlni). Dany druh krystalu (vakantni, intersticidlni) vyrazné
ovlivituje také dalsi fyzikalné-chemické vlastnosti. Pfikladem mulzZe byt precipitace kysliku,
kdy vakantni krystal miize snadno absorbovat kifemikové intersticialy uvolnéné béhem rtstu
kyslikovych precipitatii, zatimco pro intersticialni krystal je energeticky nevyhodné piijimat
dalsi intersticialni atomy. Precipitace kysliku ve vakantnim kfemikovém krystalu je proto
obecné silngjsi nez u intersticidlniho typu krystalu. Defekty v kiemikovém krystalu jsou
dilezitym parametrem majici vliv i na vlastnosti desky vzniklé z takového krystalu a vysledné
elektronické soucastky. v/G je tedy dalezitym parametrem pfi fizeni vzniku mikrodefekti pii

rustu krystalu [28].

1.4.7 Prostorové rozlozeni parametru &

Primarni rozdé€leni defekti v krystalu kiemiku je ureno vztahem /G ke kritické
hodnoté &. Rychlost tazeni krystalu v pii dané délce je mozné brat z makroskopického
hlediska jako konstantni napfi¢ fdzovym rozhranim. OvSem teplotni gradient G se

v poloméru krystalu silné¢ méni. V disledku ochlazovani krystalu radiaci tepla do okoli se
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teplotni gradient na rozhrani krystal-tavenina zvySuje od stfedu k okraji krystalu. Parametr
V/G tak klesd v tomto sméru, od osy krystalu k okraji. Vztah kritické hodnoty & vuci kiivee
v/G urcuje, zda roste krystal vakantniho, intersticidlniho ¢i smiSeného typu viz obrazek 12.
Prechod mezi vakantnim a intersticidlnim typem krystalu se nazyva jako vakantné-
intersticialni rozhrani zkracené¢ oznacovano jako V-I rozhrani. Jelikoz se podminky procesu

tazeni krystalu méni béhem rastu krystalu, méni se kiivka v/G s délkou krystalu [28].

vG
b — e — vakantni krystal

~, smiSeny krystal

™. intersticidlni krystal

vreh Si desky

x
intersticialni krystal ~smiSeny krystal vakantni krystal
Obrazek 12 Zavislost V/G parametru na poloméru Si desky. Pievzato z [17].

Typ krystalu vakantni ¢i intersticidlni urcuje pfitomnost a distribuci objemovych
defekti v kiemikovych deskach. Z obrazku 12 vyplyva, ze pokud je skutecna &(r) kiivka
v celém poloméru krystalu 7 nad kritickou hodnotou &, krystal je v dané oblasti vakantniho
typu (pfesyceny vakancemi) Pokud je &(r) kiivka pod & jedna se o intersticidlni typ krystalu
(pfesycen vlastnimi intersticidly). SmiSeny typ krystalu nastane, pokud kiivka &(r) prochazi

v n¢které oblasti 7 kritickou hodnotou & [17, 28].

Kfemikové krystaly pfipraveny zondlni tavbou (FZ Floating zone) jsou v dnesni dobé
plné€ vakantniho typu kvili vysoké rychlosti ristu, typicky 2—-3x vyssi neZ u CZ Si krystalt.
CZ ktemikové krystaly je mozné nalézt ve vSech tfech typech, tj. vakantni, intersticialni ¢i

smiSeny [28].

1.4.8 OISF prstenec

Pro vysvéttleni fenoménu OISF prstence je nutné nejdiive vysvétlit zkratku OISF,
kterd pochazi z anglického Oxidation Induced Stacking Faults, tedy oxidaci indukované
vrstevné chyby a dale ptiblizit Voronkovu teorii tzv. HPL past, ve které se zabyval

koncentraci vakanci, voidil a kyslikovych precipitati v zavislosti na teploté a priméru desky

[25, 27].

37



Jednotlivé zavislosti jsou zobrazené na obrazku 13, kde je vzdy velikost poloméru Si

desky normovana k jedné.

vakance defekty void kyslikové precipitaty

> (a)
~ 1300 °C © \7
0+
(b)
N (c)
~1070-1020 °C O _J\
o+

0- HPL
0 1 velké precipitaty

normovany polomér (d)

H
~1020-900 °C (5 HPL © o J\_
g ‘ ’ ‘ 0_._

Cvoids

0 -
malé zarodky
0 1 ] 0
~700°C normovany polomér o HPL
0 _:'/\./\_
0 1
normovany polomér

Obrazek 13 Schémata distribuce defektd ve smiSeném krystalu. Prevzato z /3].

Na obrazku 13e) je vyznacena oblast HPL past obsahujici dva piky koncentrace
vakanci. Na obrazku je vidét, Ze dochazi k rozdéleni piku z obrazku 13c) pii teplotach
pfiblizn€ 1020-900 °C na dva nové piky. Zaroven je patrné, Ze P-pas ma nulovou nebo témét
nulovou koncentraci vakanci. Pfi porovnani obrazku 13e) a 13d) je mozné fici, Ze v oblasti P-
pasu zobrazeného na obr. 13e) dochazi k vyrazné precipitaci kysliku. Pfi teplotach okolo 700
°C dochazi ke vzniku HPL past i v pripad¢ distribuce kyslikovych precipitatt, jak 1ze vidét
na obr. 13f) [3].

Termalni stabilita kyslikovych precipitatd v P-pasu mize po provedeni termické
oxidace vyustit v generaci tzv. OISF prstence (v ang. OISF ring) viditelného na porvchu Si
desek. Kdy lze termalni oxidaci experimentalné ovétit vyssi mnozstvi kyslikovych precipitata
v oblasti H a L-pasu (pfipadné P-péasu pii vyssi teploté). Pii pohledu na povrch kiemikové

desky by HPL pasy mély tvofit mezikruzi [3, 17].

Termicka oxidace kiemikovych desek vede k injekci kifemikovych intersticidlnich
atomu z rozhrani Si/Si10,, které nasledné zptisobi vznik vrstevnych na povrchu desek v oblasti

uvazovanych HPL pasi. Tyto vrstevné chyby se pak na porvchu kiemikovych desek daji
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pozorovat praveé ve tvaru kruznice oznacujici se jako OISF prstenec [3, 17]. Dale bude

problematika OISF rozebrany v podkapitole 1.5.2 OISF test.

1.5 Zvyrazinovaci testy mikrodefektli a laserova analyza

1.5.1 Precipitacni test

Precipitacni test slouzi ke zviditelnéni kyslikovych precipitati v kfemikovych
deskach. Kyslikové precipitaty vznikaji v krystalu béhem ristu (viz kapitola /.4.5.4 Kyslikové
precipitaty) a jsou prili§ malé na pfimou optickou detekci. Proto je deska podrobena
tepelnému zihani, které ma za cil vytvofit nové a zvétsit stavajici kyslikové precipitaty
v kiemikové desce. Po tepelném zpracovani je deska selektivné leptana, pti leptani dochazi k
odhaleni precipitatli cCili kjejich zvyraznéni, a tim padem k jejich snadnéj$i analyze na
optickém mikroskopu, nez pii prvotnim zkoumani [3].

Precipitacni test Ize rozd¢lit na dva typy [29]:

1. Jednokrokové zihani kiemikovych desek pii vysokych teplotach, pfi némz dochazi
k ristu pritomnych kyslikovych precipitata.
2. Dvoukrokové zihani, které obsahuje vedle rustového kroku také nukleacni krok pii

nizsi teploté.

Uvedené precipitacni testy jsou zpravidla standardizované a oznacovany jako A-test a B-
test podle ASTM (American Society for Testing and Materials) normy 1239 [29]. A-test se
sklada z zihani pfi teploté¢ 1050 °C po dobu 16 h. B-test obsahuje nukleacni krok zihanim
desek pii teploté¢ 750 °C po dobu 4 h a nasledny zihaci druhy krok pii teploté¢ 1050 °C po
dobu 16 h (A-test) [29].

Pti dvoukrokovém B-testu je tedy prvni krok nukleacni, tzn. dochazi ke vzniku
novych nuklei kyslikovych precipitatu, pti druhém vysokoteplotnim kroku (A-test) dochézi
k rastu jiz vzniklych nuklei. K rastu precipitati dochazi difuzi okolnich kyslikovych
intersticidlnich atomt k zdrodklim a jejich néslednou absorpci. Cilem precipitatnich A- a B-
testll, je vytvorit a zvétsit kyslikové precipitaty v desce. Cim vice precipitaty narostou, tim

jednodussi je poté jejich analyza diky lepsi viditelnosti [29].
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1.5.2 OISF test
OISF jsou dvourozmérné extrinsické defekty lezici v roviné (111) [30]. Tvorba OISF
je zpusobena kondenzaci prebytecnych kiemikovych intersticiali na nukleacnich mistech.

Obecn¢ mohou byt nukleacni mista dvojiho typu [31]:

1) extrinsické mista jako mechanické poskozeni nebo kontaminace tézkymi kovy na
povrchu desky,

2) instrinsickd mista jako objemové defekty nebo kyslikové precipitaty.

Diivodem ptesyceni intersticialnimi Si atomy je termickd oxidace kifemikové desky.
Béhem oxidace dochazi ke vzniku oxidu kfemicitého SiO> na povrchu kiemiku. Zaroven
dochdzi k emisi kifemikovych atomi z fdzového rozhrani Si-SiOz. Emise Si atomi b&hem
oxidace je zpusobend akumulaci napéti v dusledku objemové expanze, kterd je zplisobena
rozdilem v objemu atomu Si v mfizkovém usporadani a molekulou SiO., kdy SiO> molekula
ma vetsi objem nez Si atom v krystalové miizce. Napéti na rozhrani je tedy uvolnéno pomoci
emise kiemikovych atoml do okoli fAzového rozhrani. VétSina Si atomil difunduje do SiO; a

jen mala ¢ast do objemu Si desky [32].

Podle Hiroyuki Kageshima a kol. se dd4 mechanismus oxidace Si rozdélit na
nasledujici 4 kroky [33]:
1) difuze O ptes oxidovou vrstvu SiOy,
2) reakce Si+ O — SiO; na fazovém rozhrani Si-SiO;,
3) emise Si atomill vyvolana objemovou expanzi pii vzniku SiOa,

4) strukturalni relaxace oxidové vrstvy k uvolnéni indukovaného napéti.

Ve star§Sim ¢lanku Hiroyuki Kageshima a kol. jsou detailnéji popsany dalsi kroky
tykajici se emitovanych Si atomu. Si atomy reaguji s O na rozhrani oxid/kfemikovy substrat a
pro uvolnéni pnuti po této reakci dochdzi k emisi Si atomil. Zadruhé emitované kiemikové
intersticialy difunduji do vrstvy oxidu. Zatfeti difundované intersticialy jsou absorbované
v oxidové vrstve, kde vytvari chemické vazby =Si—O-. Zaroven plati, Zze pokud je vrstva
oxidu velmi tenkd Si atomy difunduji skrze ni na povrch oxidu, kde jsou uvolnény ve formé
SiO nebo se podili na ristu oxidové vrstvy SiO». Pfi vétsi tlouSt'ce vrstvy SiO2 atomy Si
difunduji do vrstvy oxidu, kde jsou absorbovany a jen ¢ast emitovanych Si atomt difunduje

do substratu a stava se vlastnimi intersticialy [32].
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OISF test se provadi pomoci termické oxidace pii teplotach okolo 700—1100 °C [34].
OISF test je standardizovany test podle normy ASTM pod oznacenim F 1727 [35]. Pii
termické oxidaci dochazi k nariistu vrstvy oxidu na povrchu Si substratu a zaroven
k emitovani Si atomti do objemu substratu. Emitované atomy poté na nuklea¢nich mistech
(napt. kyslikovych precipitatech) zptsobuji vznik OISF [36, 37]. Po termické oxidaci se
odleptd povrchovy oxid kfemicity ve vodném roztoku kyseliny fluorovodikové a nasledné se

povrch kiemiku podrobi selektivnimu leptani ke zvyraznéni OISF.

1.5.3 Selektivni leptani
V preferencnim leptani, které se vyuziva k vymezeni krystalografickych defektd je
proces fizen chemickou reakei [38]. Nasledujici text se bude vénovat preferenénimu leptani.
Pro vytvoteni disloka¢niho vyleptaného dulku (anglicky dislocation etch pit) obecné
ptispivaji dva faktory [38]:
e Napétové pole (anglicky strain field) vytvotfené dislokaci nebo jinym defektem v
krystalové mfizi.

e Necdistoty, zejména kovy, segregovanymi na dislokaci (tzv. ,,dekorace®).

Ve fyzikélni chemii je pribéh obecné reakce mozno zobrazit na zavislosti potencialni
energie na reakéni koordinate. Na obrazku 14 jde vidét pocatecni stav, kdy vychozi latky maji
potencialni energii A a koncovy stav s potencidlni energii B. Pfi cest¢ z bodu A do bodu B
musi systém piekonat bariéru E. ve formé aktivacni energie, v pfipadé katalyzovani reakce

dochdzi ke snizeni této bariéry t€inkem katalyzatoru [38].

Pro krystalograficky defekt nachéazejici se v dokonalé mifiZce nastava situace
znazornéna na obrazku 15. V pocatecnim stavu v dokonalé krystalové mfiZce je potencialni
energie Ap. U defektu je potencialni energie Ap vyssi hodnoty, neZ je energie Ap. (Ap — Ap) je
povrchova energie ¢ v misté defektu, kterd je urena pnutim (ang. strain field) a kovy
precipitovanymi na defektu (,,kovova dekorace*). ZvySena povrchova energie v misté defektu
ma za nasledek nizsi aktivacni energii E. chemické reakce, a tim vyssi rychlost leptani v misté
defektu ve srovnani s dokonalou mtizkou. To mé za nasledek tvorbu leptanych dilkd (ang.

etch pits) v okoli defektu [38].
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Potecialni

energie E /“norm;i]ni“ reakéni cesta

katalyzovana reak¢ni cesta

=
Reakéni koordinata

A =pocatecni stav B = koneény stav
E. = aktiva¢ni energie “normalni” reakce
E; = aktiva¢ni energie pro katalyzovanou reakci

Obrazek 14 Zavislost potencidlni energie E na reakéni koordinaté pro ,,normalni* a katalyzovany pribéh
chemické reakce. Pievzato z [38].

Potencialni

energie E /
Ap E. |YF
Ap / y

Reakéni kourdin?u‘;
Ap= dokonaly krystal Ap= defekt

(Ap- Ap) odpovida povrchovému potecidlu ¢
EY= aktivaéni energie pro reakci v misté defektu

Obrazek 15 Zavislost potencialni energie E na reakéni koordinaté pro reakci v misté krystalografického defektu.
Pievzato z [38].

Selektivni leptadlo ma vétSinou tfi slozky, kterymi jsou oxidovadlo, které oxiduje
kfemikovy povrch na SiO2, complexer, ktery rozpousti oxidovany kiemik a fedici slozku

(diluent), ktera ma vliv na rychlost leptani [24].

Dulezitym parametrem leptadla je selektivita Cili pomér rychlosti leptani defektd a
dokonal¢ho krystalu [39]. Leptaci smési s vyssi selektivitou jsou schopna odhalit mensi
kyslikové precipitaty. Vysoce selektivni leptaci smési maji nevyhodu, a to nizkou rychlost
leptani [24]. V nésledujicich tabulkdch 3 a 4 jsou uvedena sloZeni nejpouzivanéjSich

selektivnich leptacich smési ke zvyraznovani defektl na CZ kifemiku.
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Tabulka 2 Leptaci smési s obsahem chromu.

Leptadlo Slozeni Detekovany defekt
Secco [40] (a) 44 g K»Cr207 v 1000 ml H,O
(b) HF (48 %) OISF, FPD
(@):(b)=1:2

Wright [41] (a) 45 g CrO3 v 90 ml H>O

(b) 6 g Cu(NO3)2.3H20 v 180 ml H2O

(¢) 90 ml HNOs (69 %) 180 ml
CH3COOH (98 %) 180 ml HF (49 %)

OISF, objemové
mikrodefekty, dislokace

Smichano postupné (a) = (c)

Yang [42] (a) 200 g CrO3 v 100 ml H2O
(b) HF (49 %) Objemové mikrodefekty
(a): (b)=1:1

Sirtl [43] (a) 50 g CrO3 v 100 ml HO
(b) HF (48 %) Dislokace, vrstevné chyby

(a): (b)=1:1

Schimmel [44] | (a) 75 g CrO3 v 1000 ml H2O
(b) HF (48 %) Dislokace
(a): (b)=1:2

Leptaci smési v tabulce 3 obsahuji Cr"', ktery je silné oxidovadlo pro kiemik [24].
Avsak Cr¥! je karcinogenni a miZe byt zdrojem kovové kontaminace kiemiku [24], a proto

byly vyvinuty leptaci smési bez této slozky. Nekteré z nich jsou uvedeny v tabulce 4.

43



Tabulka 4 Leptaci smési ke zvyraznéni defekti v kiemiku bez obsahu chromu.

Leptadlo Slozeni

MEMC [45] 36 obj% HF (49 %)

25 obj% HNOs (70 %)

18 obj% CH3COOH (98 %)

21 obj% H20

Pridat 1 g Cu(NOs)2 - 3H20

na kazdych 100 ml smichané kyseliny

JEITA [46] 3,59 0bj% HF (49 %)

53,57 0bj% HNOs (69 %)

21,42 0bj% CH3COOH (100 %)
21,42 0bj% H,0

0,0083 g KI v 100 ml H,0

Toshiba [47] 25 ml HF (49 %)

100 ml HNOs (70 %)

300 ml CH3COOH (99 %)

0,1 g CuNO:s

5 ml AgNOs (1 % vodny roztok)

OPE:C [48] 50 ml H>O»
50 ml HF
100 ml CH3;COOH

Dash [38] 21,4 0bj% HNO3 (69 %),
7,2 obj% HF (48 %),
71,4 0bj% CH:COOH (98 %)

1.5.4 Metoda rozptylu laserového paprsku

Metoda rozptylu laserového paprsku byla aplikovand na veskeré vzorky v ramci
experimentalni ¢asti. Jedna se o standardni finalni kvalitativni kontrolu povrchu lesténych Si
desek ve firm&€ ON Semiconductor Czech Republic s. r. o., kde se provadi na zafizeni KLA

Surfscan SP1 TBI [49].
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Obrazek 16 Schéma konstrukce laserové analyzy Si desek zatizenim KLA Surfscan SP1 TBI. Prevzato z [49]

Schéma pftistroje na laserovou analyzu je zobrazeno na obrazku 16. Zakladni ¢asti

zatizeni Surfscan jsou 488 nm argonovy laser a jednosignalové detektory [49].

Data ziskana ze zafizeni Surfscan poskytuji ptehled o poctu castic (necistot) a defektii
na povrchu analyzovanych desek ve formé map a distribuci. Analyzované defekty mohou byt
dvojiho typu [49]:

a) procesni (zpisobené manipulaci desek ve vyrobnim procesu, napi. mechanické

Skraby)

b) rastové (COP defekty)

Kalibrace zatizeni probiha na VLSI standardech — latexovych sférickych casticich
nalepenych na lesténych deskach Si. RozliSeni COP defektl a ¢astic probihd na zakladé

pomeéru detekovaného signalu v detektorech wide a narrow kanalu [49].

V této praci byly pouzity dva programy meéieni, a to standardni vyrobni recept a
oblique recept. U vyrobniho receptu dopadé laserovy svazek kolmo na povrch Si desky u
oblique dopadd laserovy svazek pod ostrym uthlem, diky ¢emuZz je mozné zobrazit
castice/defekty az o velikosti 0,06 pum. U kolmého dopadu je minimélni detekovana velikost

0,12 pum [49].
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2 EXPERIMENTALNI CAST

Monokrystalicky kifemik vyrobeny Czochralskiho metodu je zakladnim materidlem
pro elektroniku. Stejné jako kazdy jiny material, také monokrystalicky kifemik obsahuje pfi
nenulovych teplotdich mikrodefekty, které mohou vznikat v disledku riznych
technologickych operaci pii vyrob¢ integrovanych obvodu, ale jsou obsazeny i v samotném
monokrystalu po procesu tazeni Czochralskiho metodou [3]. Uvedené defekty mohou
negativné ovliviiovat vysledné vlastnosti integrovanych obvodi, a proto je dulezité jejich
studium. Cilem ptedkladané prace je analyza objemovych mikrodefekti v Czochralskiho
monokrystalickém kiemiku pted a po denudaci. Konkrétné pouziti vysokoteplotnich operaci a
leptacich smési ke zvyraznéni mikrodefekti v objemu studovanych desek s pouzitim
standardizovanych testi i novych dvou upravenych testi na zakladé nabytych znalosti
principu zakladnich testii popsanych v teoretické casti. Po zvyraznéni defektd byla urcena
jejich distribuce podél monokrystalu s pouzitim riznych technik. Ziskané vysledky
experimentalni ¢asti detailné charakterizuji studovany material z ¢ehoz vyplyvaji doporuceni

pro technologii vyroby.

2.1 Charakterizovany material a piiprava vzorki

Monokrystalicky kfemik analyzovany v pfedkladané praci byl vyroben a zpracovéan ve
firmé ON Semiconductor Czech Republic, s.r.o. v Roznoveé pod Radhostém. K jeho vyrobé
bylo pouZito tazeni Czochralskiho metodou v cusp magnetickém poli a krystal byl slab¢
dopovan fosforem. Vytazeny monokrystal byl rozfezan na dily a poté na jednotlivé desky.
V tomto bodé¢ vyroby probéhl odbér kiemikovych desek (SiD) pro analyzu mikrodefekti.
Odbéry byly provedeny ze zaCatku krystalu a poté po kazdych 15 cm, jak je znazornéno na
obrazku 17. Odebrano bylo vzdy 15 SiD. Odebrané desky byly déale zpracovany vyrobnim
procesem, ktery je ramcové shodny s procesem popsanym v teoretické Casti, stanovenym
firmou ON Semiconductor Czech Republic, s.r.o. pro tento produkt. Zelen¢ jsou na obrazku
17 zobrazeny odbéry desek oznacované zleva doprava jako desky z pocatku, stfedu a konce
téla monokrystalu. Bylo provedeno 9 odbérit vzorkli podél monokrystalu po patnécti
kiemikovych deskach, tj. celkem 135 SiD. Kiemikové desky mély primér =200 mm, tloustku
~725 pm.
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15 cm

Obrazek 17 Schéma odbéru experimentalnich desek z monokrystalu /77].

Z kazdého odbérného mista byly SiD rozdéleny na sedm a osm kusu, pii¢emZ osm
kust SiD podstoupilo ve vyrobnim procesu krok denudacniho zihani a sedm nikoli. V potadi
prvni analyza nasledovala po lesténi SiD, a to analyza na zafizeni KLA Surfscan SP1 TBI
(dale jen SP1), ktera detekuje defekty na povrchu kiemiku analyzou rozptyleného laserového

zateni. Zatizeni SP1 bylo pouzito ke stanoveni poctu COP defektii na lesténych SiD.

Po analyze na SP1 byly desky rozdéleny na dalsi testy. Na obrazku 18 je schematicky
zndzornéno rozdéleni 15 odebranych Si desek, které byly podrobeny uvedenym
zvyrazilovacim testim, selektivnimu leptdni a analyze pomoci optické a elektronové

mikroskopie.

SELEKTIVNI

PRECIPITACN] TEST |" LEPTANI

OISF TEST

g

PRECIPITACNI TEST

OISF TEST

VLASTNI OPTICKY
TEST MIKROSKOP VLASTNI DENUDACE
TEST I
VLASTNI

TEST II VLASTNI
TEST II
o NAHRADN{

OQQO

NAHRADNI

Obrazek 18 Schéma experimentalnich testt.

Desky s oznacenim 8 aZ 15 byly podrobeny denuda¢nimu Zihani, desky 1 aZz 7 nikoli.
Desky 1 a 8 jsou referencni desky, které nebyly podrobeny zadnému vysokoteplotnimu testu,
desky 2 a 9 byly podrobeny precipitacnimu testu, desky 3 a 10 byly podrobeny OISF testu,
desky 4 a 11 byly podrobeny viastnimu testu I, desky 5 a 12 byly podrobeny viastnimu
testu Il. Zbylé desky oznacené na obrazku 18 jako ndhradni nebyly podrobeny zaddnym
vysokoteplotnim testem, slouzily pouze jako zalozni zdroj SiD, pokud by pii vyrobnim
procesu doslo ke zni€eni SiD. Celkem byla tedy provedena analyza na 10 deskach z jednoho
odbérového mista v krystalu. Cili pro kazdy vysokoteplotni test bylo vzdy uréeno 18 desek, 2

desky z kazdého odbérového mista, kdy jedna z nich byla podrobena denuda¢nimu zihani.
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Po provedeni jednotlivych vysokoteplotnich testli, jejichz popis je uveden
v nasledujici kapitole 2.2 Zihaci testy, byly desky leptany v kyseling fluorovodikové pro
odstranéni vrstvy termického oxidu a nasledné selektivné leptany v leptaci smesi Wright. Na
piipravu leptaci smési Wright byly pouzity tyto chemikalie: kyselina fluorovodikova 40 %,
kyselina octovd 99,8 %, kyselina dusicnd 65 %, oxid chromovy a chlorid médnaty
CuCl>-H20O. Piesné slozeni smési je vyrobnim tajemstvi firmy ON Semiconductor Czech
Republic, s.r.o. Pro selektivni leptani byly z desek vylomeny pasky dle obrazku 19, aby bylo
mozné pozorovat mikrodefekty v objemu vzorkii podél celého priméru SiD. Kiemikové
desky byly pomoci diamantového pera nafiznuty a byl vylomen pasek o Siice cca 1 cm.

Pokud to bylo mozné byl analyzovan lom prochézejici sttedem desky.

%

Obrazek 19 Schéma vylomenych vzorki z kfemikovych desek a) digitalni nakres, b) realna fotka.
Ptipravené pasky (dale jen vzorky) byly umistény do drzaku a ponofeny do selektivni

leptaci 1dzn¢ Wright. Vzorky byly v této 1azni ponechany odpovidajici Cas:

e Referencni desky byly leptany 180 s,

e vzorky po precipitaénim testu byly leptany 90 s,

e vzorky po OISF testu byly leptany 60 s,
e vzorky po vlastnim testu I byly leptany 90 s,
e vzorky po vlastnim testu II byly leptany 90 s.

Po uplynuti doby leptani byly vzorky vytahnuty zlazné a ponofeny do 1. vany
s destilovanou vodou a poté do 2. vany s destilovanou vodou, po tomto prvotnim oplachu

byly vzorky v drzéku pfesunuty do 3. vany s destilovanou vodou, kde pfi probihajicim
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probublavanim 14zn€¢ N> byly vzorky ponechdny po dobu 10 min. Po oplachu byly vzorky

vysuseny proudem plynného N».

Po takto provedeném leptani byly vzorky analyzovany okem pod kolimovanym
svétlem, a poté optickym mikroskopem (OM). K analyze byl pouzit opticky mikroskop Nikon
Eclipse L200N zvétseni 10x. Pod OM byly vzdy analyzovany stfedy SiD a kraje, krajem se
rozumi 1-2 cm od okraje vzorku. U vzorki mohlo dojit ke znecisténi béhem lomu, vyrazné
znecisténi bylo mozné okem pozorovat na OM, u takovychto ptipadt byly vzorky ocistény
pod tekouci vodou. Kazdy vzorek byl pod OM mikroskopem duikladn¢ zkontrolovan. U
nékterych vzorkd se ov§em mohly objevit castice, které byly nepatrné a snadno zameénitelné
za mikrodefekty. V takovych ptipadech byly vyfocena mista na lomu SiD peclivé vybrana
tak, aby byla maximalné ¢ista. VSechny vzorky byly pod OM zkontrolovany a pocet ¢astic se

na zadném z nich nevyskytoval ve vét§im mnozstvi nez 10 kusl na vyfoceném lomu.

Pro zvyraznéni distribuce mikrodefekt byly snimky z optického mikroskopu digitalné
zvyraznény metodou detekce hran [50], metodou Roberts cross se silou 100. Na obrazku 20

je ptiklad rozdilu vzhledu originalniho snimku a snimku po Upravé pomoci detekce hran.

N

Obrazek 20 Snimky z optické mikroskopie leptaného lomu okraje kiemikové desky. Le$téna strana desky je na
snimku nahofe. a) Originalni snimek, b) digitaln¢ upraveny snimek.

Ke spocitani mnozstvi mikrodefektt u lomti analyzovanych desek byl vyuzit program
Imagel [51]. U tohoto byly vloZené fotky upraveny néasledovné hodnota hloubka 50, saturace
25, jas 150. Pii vyuziti programu ImageJ mohlo dojit k zapocitani i necistot nachazejicich se
na lomu desky ¢i zapocitani nékterych mikrodefektt jako dvou a vice.

Vsechny vysledky zprogramu Image] byly zkontrolovdny a porovnany s originalnimi
fotkami z OM a porovnany s fotkami z okolnich odbérti pro potvrzeni, ze hodnoty poctu
defektli uvedené programem Image] ramcové sedi s origindlnimi fotkami. Toto uskali je

spojené s uzivanim tohoto programu, pro tuto praci vSak nebyla nalezena jind moZnost
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spocitani mikrodefektii v lomu. Je proto zasadni soustfedit se predevS§im na profil celé¢ho

prubéhu mnozstvi mikrodefektd v ramci krystalu nez na konkrétni hodnoty defekt.

K detailn€j$imu zobrazeni mikrodefekti ve vybranych vzorcich byl vyuzit elektronovy

mikroskop Tescan Mira.

K méfeni intersticialni kysliku byla vyuzita infracervend spektroskopie s Fourierovou

transformaci (FTIR). Méfeni rezistivity bylo provedeno na ptistroji KLA 9600.

2.2 Zihaci testy

Denudacni zihani (denudace) je specialni zihaci proces vyvinuty firmou ON Semiconductor

Czech Republic, s.r.o., ktery si klade za cil redukovat pocet COP defektl na SiD.

Precipitacni test byl proveden podle normy ASTM F 1239 [29], jednd se o dvoukrokové

zihani:

1. krok — zihani desek po dobu 4 h pii teploté 750 °C,

2. krok — zvySeni teploty na 1050 °C rychlosti ohfevu 10 °C min™' a zihani po dobu 16 h.

Tento test byl proveden v komorové peci Nabertherm =za pfistupu vzduchu. Spolu
s precipitacnim testem byla na deskéach provedena analyza pomoci Infracervené spektroskopie
s Fourierovou transformaci (FTIR). Analyza byla provedena pfed a po precipitacnim testu a

byl méfen obsah intersticidlniho kysliku.

OISF test byl proveden podle normy ASTM F 1727 [35] ve vertikalni peci Thermco Systems
VTR — 7000. Jedna se o0 mokrou termickou oxidaci po dobu 3 h pfi teploté 1050 °C.

Viastni test I je jeden ze dvou testi vytvorenych s cilem Iépe zviditelnit mikrodefekty
v analyzovaném materialu. Vlastni test I byl pfevzat z normy ASTM F 1239, ale na rozdil od
precipitacniho testu byl proveden v fizené atmosféte, a to ve vertikalni peci Thermco Systems
VTR - 7000 v atmosféie sméesi plynného O> a N> s pomérem 1:18,3. Provedeni viastniho testu
I spocivalo v dvoukrokovém zihani, 1. krok 4 h po dobu 750 °C, 30 min nab¢h na teplotu
1050 °C a zihani pfi této teploté po dobu 16 h.
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Viastni test Il je spojeni vlastniho testu I a OISF testu za ucelem maximalniho vzniku

vrstevnatych chyb a dalSich mikrodefektti. Jedna se tedy o zihani 4 h pfi teploté 750 °C, 30
min nastup na teplotu 1050 °C a 16 h Zzihani pfi této teploté podle normy F1239 [29], po
tomto dvoukrokovém zihani dochazi k 3 h termické oxidaci pfi teploté¢ 1050 °C podle normy

F 1727 [35]. Test byl proveden ve vertikalni peci Thermco Systems VTR — 7000.
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2.3 Analyza povrchu Si desek metodou rozptylem laserového paprsku

U odebranych desek byla provedena analyza povrchu metodou rozptylu laserového
paprsku. Tato analyza poskytuje informaci o rozlozeni void defekti skrze detekci COP
defektli na lesténém povrchu desky. Analyza povrchu byla provedena na zatfizeni KLA
Surfscan SP1 TBI (dale jen SPI1). Kalibrace zafizeni probiha na VLSI standardech —
latexovych sférickych ¢asticich nalepenych na lesténych deskach Si. Pro méfeni bylo vyuzito
dvou nastaveni zafizeni, a to Vyrobni recept firmy a Oblique recept. Rozdil v receptech je
v thlu dopadu primérniho zéfeni na povrch desky, u vyrobniho receptu je tento thel 90 °, u
receptu oblique dopadd primarni zareni pod ostrym uhlem. M¢étfeni na SP1 probéhlo u
analyzovanych desek na konci vyrobniho procesu, pied provedenim zihacich testi.
Z vysledkti mefeni SP1 byly ziskany pocty COP defektd na povrchu desek a zaroven jejich

axialni distribuce.

2.3.1 Analyza desek bez denudace

Na obrazku 21 je zobrazeno mnozstvi COP defektii na povrchu SiD v zavislosti na
misté odbéru desek z krystalu. Kdy jeden bod v grafu oznacuje aritmeticky primér mnozstvi
COP defektt ze 7 desek, respektive 8 v pripadé desek s denudaci. Legenda znac¢i velikost

COP defektt tak, Ze se vzdy jedna o defekty, které jsou vétsi nez uvedena velikost.
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Obrazek 21 Mnozstvi COP defektli na povrchu desek bez denudace v ramci krystalu.

Pomoci programu Klarity bylo z dat ze zatizeni SP1 ziskéno rozlozeni COP defektii na
povrchu desky, z téchto dat je mozné vizualizovat vakantni jadro krystalu. Tato vizualizace je
na obrazku 22 zobrazena pro desky, které neprosly denuda¢nim zihdnim. Z COP map u desek

bez denudace je patrné rozloZeni vakantné-intersticialniho rozhrani v rdmci krystalu (obrazek
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22), cisla 1-9 znaci potadi v krystalu. Jedna fotka mapy COP defektli obsahuje data naméiena

na SP1 ze vSech desek z jednoho mista odbéru v krystalu.

o © & “» o

vakantni oblast

vakantné-intersticialni
rozhrani

intersticialni oblast

© @ ©

Obrazek 22 Mapy COP defektt pro desky bez denudace.

Z map COP defektii byl vytvoten profil priméru vakantniho jadra v zavislosti na délce

krystalu viz obrazek 23. Nejvétsi primér mélo vakantni jadro u druhého a devatého odbéru

z krystalu.
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Obrazek 23 Zména priméru vakantniho jadra v rdmci krystalu, ziskand z dat SiD bez denudace. Linie v grafu je

urcena pro vedeni oka.

2.3.2 Analyza desek s denudaci

Na obrazku 24 jsou zobrazeny nameétfené hodnoty COP defektli na povrchu SiD

s denuda¢nim zihanim. Na ose x jsou vyneseny hodnoty poctu COP defekti na povrchu
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desky. Jedna se vzdy o primér poctu COP defektli z hodnot zméfenych na deskach vzdy
z jednoho mista odbéru. Cili prvni hodnota v grafu je primér hodnot COP defektt ze sedmi
odebranych desek z prvni pozice v krystalu. Legenda znaci velikost COP defektu tak, ze se

vzdy jedna o defekty, které jsou vétsi nez tato uvedena velikost.
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Obrazek 24 Mnozstvi COP defektd na povrchu desek s denudaci v ramci krystalu.

Pro desky, které prosly denudaci byly mapy COP defektli bez vakantniho jadra, jak je
zobrazeno na obrazku 25. Na deskdch s denudaci se na povrsich nachazely Skraby, které byly

pravdépodobné zptisobeny manipulaci desek béhem vyroby.

N =/ \Z
Obrazek 25 Mapy COP defekti pro desky s denudaci. U defektl ve tvaru Car se jednd o Skraby zplisobené

manipulaci SiD ve vyrobég, nejedna se o novy typ defektu.
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2.3.3 Dil¢i shrnuti vysledkt z laserové analyzy povrchu

Z porovnani mnozstvi COP defekti u desek bez a s denudaci je patrny jasny pokles.
U desek s denudaci doslo az k desetinasobnému poklesu mnozstvi COP defektii na povrsich
SiD, jak dokazuji obrazky 21 a 24. Timto je jasn¢ potvrzen vliv denudace na koncentraci COP
defektt, kdy dochézi k jejich vyrazné redukci z povrchu desek.

Ze srovnani obrazkd 22 a 25 je patrné, ze v piipadé denudovanych desek jsme
nepozorovali vakantni jadro a tedy pozorujeme vliv denudacniho zihani na COP defekty,
které eliminovalo vakantni jadro, coz je cilem tohoto zihani.

Parametr, ktery souvisi s rozlozenim vakantni a intersticidlni oblasti v krystalu je
podle Voronkovy teorie parametr v/G. Teplotni gradient je pro nas neznamy, proto mizeme
porovnavat pouze vliv rychlost tazeni monokrystal na rozlozeni vakantniho jadra. Na obrazku

26 je zobrazen axialni profil rychlosti tazeni analyzovaného monokrystalu.
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Obrazek 26 Axialni profil rychlosti tazeni.

Na obrazku 26 Ize vidét, Zze na pocatku rustu nastava zvyseni rychlosti tazeni na 60
mm h! z této rychlosti poté pii dal§im nartistu krystalu dochazi k zpomaleni rychlosti taZeni
na priblizné 4540 mm h'! tato rychlost se stabilni pro monokrystal az do konce
monokrystalu, kde dochazi k postupnému a pomalému zpomaleni ristu monokrystalu na

rychlost okolo 38 mm h!.

U rychlostniho profilu (obrazek 26) nevidime korelaci s grafem mnozstvi
mikrodefektii (obrazek 21), dileZitou roli zde hraje teplotni gradient pfi procesu tazeni, ktery

neni méfeny, Cili je pro nas neznamy.
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2.4 Analyza referen¢nich desek

2.4.1 Analyza referencnich desek bez denudacniho zihani

Referencni desky neprosly zadnym vysokoteplotnim testem. Desky bez a s denudaci
byly leptani ve smé&si Wright po dobu 3 min, oplachnuty vodou, osuseny plynnym N> a poté
podrobeny analyze na OM. Na obrazku 27 Ize vidét ptehled vyskytu mikrodefekti (Cerné
teCky) na lomech z SiD ze zacaatku, stfedu a konce monokrystalu. Pro lepsi orientaci je u
fotek z OM vlozeno schéma monokrystalu s vyzna¢enymi misty odbéru desek. Snimky vlevo

pochazi ze stfedl desek a snimky vpravo z okraja desek.

U referencnich desek bez denudacniho zihani se axidlni profil mnozstvi defekti
shodoval v trendu stfedu desek 1 na krajich. Nejvice mikrodefekt bylo pozorovano ve stiedu
desky u 3. odbéru. Z analyzovanych referencnich desek se mikrodefekty vyskytovaly na
kazdé desce. U referencnich desek bez denudac¢niho zihdni byla vétSina defekti pozorovana

na OM jako objemové mikrodefekty.
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Obrazek 27 Lomy z referencnich desek bez denudace.

Na obrazku 28 je zobrazen axialni prib&éh poctu mikrodefektl v zavislosti na délce

krystalu pro stfedy a kraje analyzovanych desek.

koncentrace mikrodefektd [mm=]
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Obrazek 28 Axialni profil koncentrace mikrodefektl pro stied a kraj referencnich SiD bez denudacniho Zihani.
Spojnice zobrazena v grafu je urCena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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Na obrazku 28 je patrné, ze stfedy a okraje analyzovanych SiD kopiruji stejny axialni
profil vaci délce krystalu. Zaroven se u vSech vzorkl defekty pohybuji v rozmezi 10 az 30
mikrodefektli, coz je zanedbatelny rozdil. Nejvyssi pocet mikrodefektt byl ve stiedu téla
monokrystalu ze tfetiho odbéru, u tohoto vzorku doslo pravdépodobné k zapocitani necistot
na povrchu. Rozlozeni defektli bylo v ramci krystalu u referen¢nich SiD bez denudace

pomérné rovnomeérné v porovnani s vysledky ze vzorkd po vysokoteplotnich testech.

V ptipad¢ analyzy selektivné leptaného povrchu desek pod kolimovanym svétlem

nebyly pozorovany zadné defekty.

2.4.2 Analyza referenc¢nich desek s denudacnim zihanim

Referen¢ni desky s denudaci byly podrobeny stejné analyze jako desky bez denudace.
Na obrazku 29 Ize vidét piehled vyskytu mikrodefekti (Cerné tecky) na lomech ze SiD ze
zacatku, stfedu a konce monokrystalu. Pro lepsi orientaci je u fotek z OM vlozeno schéma
monokrystalu s vyznacenymi misty odbéru desek. Snimky vlevo pochazi z analyzy stfedd

desek a snimky vpravo z okrajii desek.
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Obrazek 29 Lomy z referenc¢nich desek s denudaci.

U referencnich desek po denudaci byl axidlni profil poctu mikrodefekti v lomu
s odlisSnym prubéhem pro stfedy a kraje desek, zobrazeno na obrazku 30. Mnozstvi
mikrodefektli je vSak v intervalu hodnot 0-30 mm™2, coZ pfi porovnani s poéty defektd po
vysokoteplotnich Zihacich testech znamend, Zze rozloZzeni mikrodefekti je pomérné

rovnomeérné, podobné jako u referen¢nich SiD bez denuda¢niho zihani.
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Obrazek 30 Axialni profil koncentrace mikrodefekti pro stfed a kraj referencnich SiD s denuda¢nim zihanim.
Spojnice zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U analyzy pod kolimovanym svétlem byl povrch referencnich SiD s denudaci
znecistény, je vSak mozné, Ze se jednalo o Castice €i o znecisténi zpltisobené nedokonalym
oplachem po selektivnim leptani. Pfiklad selektivné leptaného povrchu referenéniho vzorku

s denuda¢nim Zihanim je zobrazena na obrazku 31.

Obrazek 31 Leptany povrchu referen¢ni SiD s denuda¢nim zihanim.
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2.4.3 Dil¢i shrnuti vysledki referencnich desek
Obrazek 32 a 33 zobrazuji porovnani mnozstvi mikrodefekti mezi stfedy a kraji SiD

s a bez denudac¢niho zihani.
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Obrazek 32 Axialni profil koncentrace mikrodefektt pro stfed referencnich SiD. Spojnice zobrazena v grafu je
uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Kraj SiD
30
-~
/. * "o
_.25 Mol L7 \
a / o \ - @ —BEZdenudace
g I \
= 1 \ — ® —DENUDACE
= 20 1 \ »
E ’ '.\ ! \ ,/
§ /, \\ ,I \ /
= 15 / PR \ /
= \ ! \ ’ °
€ 'Y 7 \ ' / \ s, P
<] N / / \ \._ -, g
3 S ~ Vi \ ! 7 \ 7’ 7
= 10 ~ 0 \ 1 > 2 \ 7
5 - ’
8 \Y'/ \ 7
5 .~ . \ *
< 5 . s N , \ ,
s N / \ /
{ 4 7’ y
- -~ \._ -,
0
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

Rel. délka krystalu [-]

Obrazek 33 Axialni profil koncentrace mikrodefektl pro kraje referencnich SiD. Spojnice zobrazena v grafu je
uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Profily poc¢tu mikrodefektli v ramci krystalu se shoduji pribéhy u stfedd i krajii
referencnich SiD. Referen¢ni desky s denudaci se pod OM jevily sniz§im poctem
mikrodefektii, to potvrdily i profily mnozstvi mikrodefekt v ramci krystalu. Referencni
desky s denudaci obsahuji méné defekti, jak ve stfedu desek, tak na krajich oproti

referencnim deskam, které neprosly denuda¢nim zihanim. U obou skupin desek byly
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mikrodefekty pozorované na OM ve tvaru cCernych teCek, jednalo se o objemové

mikrodefekty.

Hypotéze o ucinnosti denudacniho kromu mulze byt timto potvrzena. Cilem
denudac¢niho kroku je odstranéni void defektd, coz odpovida nizsi koncentraci mikrodefektt u
referen¢nich desek, které proSly denudacnim zihanim. U referencnich desek bez denudacniho

zihani by vétsi pocet mikrodefektl mohl byt zptisoben obsahem void defektd.
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2.5 Analyza SiD po precipitacnim testu a vlastnim testu I

Do této kapitoly spadaji vzorky podrobeny precipitacnimu testu na zakladé normy
ATSM F 1239. Jedna se o precipitacni test a viastni test I. Rozdil v té€chto testech byl, ze testy
byly provadény v rozdilnych pecich. Precipitacni test byl provadén v peci Nabertherm, kdy
atmosféru tvofil vzduch a vlastni test I byl provadén v peci Thermco Systems VTR — 7000 v

atmosféte smési plynného Oz a N2 v poméru 1:18,3.

2.5.1 Analyza desek po precipitacnim testu bez denudace

U analyzovanych SiD, které neprosly denuda¢nim Zzihdnim a nasledné u nich byl
proveden precipitacni test byly na OM pozorovany objemové mikrodefekty. U precipitaéniho
testu na deskéach bez denudace, bylo provedeno méfeni kysliku na Infracervené spektroskopii
s Fourierovou transformaci (FTIR). Toto méfeni bylo provedeno pied a po provedeni
precipitacniho testu. Na obrazcich 34 a 35 je zobrazen piehled vyskytu mikrodefektii
sledovanych na lomech desek podél CZ monokrystalu. Pro lepsi orientaci je u fotek z OM
vlozeno schéma monokrystalu s vyzna¢enymi misty odbéru desek. Snimky vlevo pochdzi ze

stiedti desek a snimky vpravo z okrajt desek.
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Obrazek 34 Lomy desek bez denudace po precipitacnim testu z 1. poloviny krystalu.
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Obrazek 35 Lomy desek bez denudace po precipitacnim testu z 2. poloviny krystalu.

Podle obrazkii 34 a 35 je patrné, Ze na vSech vzorcich byly pozorovany rtizné druhy
mikrodefektii. U kraji SiD bylo zjiSténo vice mikrodefektli nez ve stfedech desek, toto
doklada i obrazek 36, na kterém je zobrazen axialni prubéh poc¢tu mikrodefektli v zavislosti na

délce krystalu pro stiedy a kraje analyzovanych desek.

U desek bez denudace, které prosly precipitacnim testem plati shodny pribéh profilu
mnozstvi mikrodefektlii v ramci krystalu pro stiedy a kraje. V grafu chybi hodnota
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mikrodefektii ze stfedu ctvrtého odbéru v krystalu, z diivodu mechanického poskozeni

vzorku.
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Obrazek 36 Axialni profil koncentrace mikrodefektti pro stied a kraj SiD bez denudace po precipitaénim testu.
Spojnice zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu

Z analyzy na OM neni pfesn¢ jasné, o jaké mikrodefekty v kifemiku se jedna, mohou
to byt vakantni defekty (void), ¢i intersticidlni A a B defekty. Vrstevnaté chyby se v tomto
ptipadé vyskytovaly pouze na vzorcich ze zacatku a konce téla monokrystalu, jak 1ze vidét na
obrazku 37. Hypotéza spojena se studovanymi vzorky je takova, ze ve vzorcich bez denudace
se nachazi vakantni jadro, Cili defekty typu void. tento typ defektli mize byt jeden z vidénych
na OM. Toto vSak neplati pro zac¢atek a konec krystalu, kde se vyskytuji vrstevné chyby, které
vznikaji z intersticidlnich defektl v dlsledku piesyceni intersticidlnimi Si atomy v této oblasti
krystalu. Na konci krystalu mohly void defekty fungovat jako nuklea¢ni mista pro vrstevné
chyby. Na zacatku a na konci krystalu je tedy méné pravdépodobné, Ze by objemové
mikrodefekty vidény pod OM byly void defekty. V ptipadé pfesyceni intersticidlnimi atomy
Si by se nabizela moznost vzniku A a B defektl, mohlo by se tedy jednat o shluky

intersticidlnich atomau.

Pti blizsi analyze na elektronovém mikroskopu (SEM) byly na mistech odpovidajici
teCckam pod OM pozorovany vyleptané dillky (viz obrazek 37 a), b), d), f)), u kterych neni
mozné s jistotou fict o jaké mikrodefekty se jednalo. Fotky z SEM jsou zobrazené na obrazku
38 a) az f). Z elektronového mikroskopu byly potizeny fotky ze zacatku krystalu a také ze 3.

odbérového mista.
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Obrazek 37 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefektim vidénych na SiD, bez denuda¢niho Zzihani po
precipitacnim testu, pod OM jako objemové mikrodefekty a), b), d), f) a vrstevné chyby c), ). Mikrodefekty na

tomto obrazku pochazi ze stfedu vzorku ze zaCatku monokrystalu.
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Obrazek 38 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefektim vidénych na SiD, bez denudace po precipitaénim testu,
pod OM jako objemové mikrodefekty. Mikrodefekta na tomto obrazku pochazi z okraje vzorku ze 3. odbérového

mista monokrystalu.

V moznost také pfipada fakt, Ze se jednalo o kyslikové precipitaty. Na obrazku 39 je
zobrazen prubéh mnozstvi kysliku v ramci krystalu pro SiD bez denudace, pfed a po
provedeni precipita¢niho testu. Nejvyssi hodnoty kysliku byly zméteny v prvnim a poslednim
odbérovém misté krystalu. U obou hodnot byla koncentrace kysliku nad 20 ppma. Na obrazku
40 je zobrazen prub¢h rozdilu hodnot koncentrace kysliku pro desky bez denudace pted a po
provedeni precipitaniho testu, jedna se tedy o hodnotu vyprecipitovaného kysliku. Z obrazka
39 a 40 je zfejmé, Ze jedind mista krystalu, kde mohlo dojit ke vzniku kyslikovych precipitath
byly zacatek a konec krystalu, jelikoZ rozdil 0,2 ppma je mozné brat v ramci chyby méteni

zarizeni FTIR.
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Obrazek 39 Koncentrace kysliku v rdmci krystalu zméfena na SiD bez denudace pied a po precipitacnim testu.
Linie v grafu je urena pouze pro vedeni oka.
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Obrazek 40 Rozdil koncentrace kysliku u desek bez denudace pied a po precipitatnim testu. Linie v grafu je
uréend pouze pro vedeni oka.

Z téchto informaci je patrné, Ze na zacatku a konci monokrystalu pozorujeme na OM
kyslikové precipitaty, u desek bez denudace, na krajich vzorkl se pravdépodobné jedna o A- a
B- defekty, ve stfedech vzorkd mimo zacatek a konec se pravdépodobné jedna o void defekty.
Zaroven OISF pozorované na zaCatku a konci monokrystalu mohly rist na kyslikovych
precipitatech.

U desek bez denudace nebyly pod kolimovanym svétlem pozorovany defekty pouze

znamky nedokonalého oplachu.
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2.5.2 Analyza desek po precipita¢nim testu s denudaci

U desek, které prosly denudacnim zihanim a nésledné precipitacnim testem byla
provedena stejnd analyza jako u téch, které denudaci neproSly. Na obrazku 41 lze vidét
piehled vyskytu mikrodefektli (¢erné tecky) na lomech z SiD ze zacCaatku, stiedu a konce
monokrystalu. Pro lepSi orientaci je u fotek zOM vlozeno schéma monokrystalu
s vyznacenymi misty odbéru desek. Snimky vlevo pochazi ze stfedi desek a snimky vpravo

z okrajt desek.

stied desky okraj desky

v

Obrazek 41 Lomy z desek s denudaci po precipitacnim testu.

100 pm

Desky s denudaci obsahovaly na prvni pohled méné defekti nez desky bez denudace.
U vétsiny vzorkil se hodnota mikrodefekti vyrazné nelisila. Nejvice defektli bylo pozorovani
na vzorku z konce krystalu. U stfedi a kraji desek byl pribéh profilu koncentrace

mikrodefektii podobny, jak potvrzuje obrazek 42.
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Obrazek 42 Axialni profil koncentrace mikrodefektti pro stied a kraj SiD s denudaci po precipitacnim testu.
Spojnice zobrazena v grafu je urCena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Mikrodefekty u této skupiny se jevily opét jako objemové mikrodefekty, jak lze vidét
na obrazcich zOM na obrazku 41. Jedin¢ u posledniho dilu byly pozorovany i odlisné

mikrodefekty a to vrstevné chyby.

U posledniho odbéru z krystalu bylo také jako u jediného odbéru ptichazejici v Givahu,
ze by nékteré mikrodefekty mohly odpovidat kyslikovym precipitatim. Jelikoz jako u
jediného bylo pii méfeni na FTIR pied a po provedeni precipitacniho testu zjiStén vyraznéjsi
rozdil v koncentracich kysliku, jak ukazuje obrazek 43.
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Obrazek 43 Rozdil koncentrace kysliku u desek s denudaci pfed a po precipitacnim testu. Linie v grafu je
urcend pouze pro vedeni oka.
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Pribéh koncentrace kysliku v ramci krystalu byl pro desky s denudaci shodny
s deskami bez denudace, protoze je dan tazenim monokrystalu a proces denudace se provadi

az na kiemikovych deskach.

2.5.3 Analyza desek po vlastnim testu I bez denudace

Viastni test I byl na rozdil od precipitacniho testu proveden v fizené atmosféfe smeési
plynného O2 a N». Na obrazku 44 1ze vidét prehled vyskytu mikrodefektii (Cerné tecky) na
lomech z SiD ze zacatku, stfedu a konce monokrystalu. Pro lepsi orientaci je u fotek z OM
vlozeno schéma monokrystalu s vyzna¢enymi misty odbéru desek. Snimky vlevo pochézi ze

stiedli desek a snimky vpravo z okrajl desek.

 stied desky ; i okraj desky

v

Obrazek 44 Lomy desek bez denudace po vlastnim testu I.

U desek bez denudace, které nasledné proSly viastnim testem I bylo, aZ na desky ze
zacatku a konce monokrystalu, nalezeno malé mnoZstvi mikrodefekti. Profil pribéhu

mnozstvi mikrodefektli podél krystalu byl shodny pro stiedy a kraje desek, zobrazeno na
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obrazku 45. Na deskach ze zacatku a konce monokrystalu se objevoval vyrazny nartst
mikrodefekti oproti zbytku analyzovanych vzorkl viz obrazek 45. U desek ze zacatku a
konce monokrystalu byly sledovany ptevazné vrstevné chyby, oproti zbytku vzorkl, u

kterych byly ob¢asné objemové mikrodefekty.

Vrstevné chyby v lomu desek znaci, Ze tato ¢ast byla piesycena intersticidlnimi Si
atomy, které zpusobily rist téchto chyb. U SiD bez denudacniho Zihani 1ze o¢ekavat existenci
vakantniho jadra. Na zacatku monokrystalu je toto vakantni jadro nejmensi, to by mohlo
vysvétlovat, Zze v této Casti krystalu vzniklo u vlastniho testu I nejvice vrstevnych chyb ve
sttedu desek. Tato cast krystalu ma nejvetsi intersticialni ¢ast a tim padem je nejvice
pfesycena intersticidlnimi atomy, které pii presyceni vytvaii vrstevné chyby. Zaroven by
z vysledki koncentrace kysliku (obrazek 39) v ramci krystalu mohlo v téhle ¢asti dochézet ke
vzniku kyslikovych precipitati, které by mohly fungovat jako zarodky pro rlst vrstevnych
chyb.
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Obrazek 45 Axialni profil koncentrace mikrodefektli pro stied a kraj SiD bez denudaci po vlastnim testu I.
Spojnice zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U SiD bez denudace byly pozorovany mikrodefekty pod kolimovanym svétlem. Na
vzorku z prvniho odbéru byl pod kolimovanym svétlem pozorovan typicky OISF prstenec.
Primér OISF prstence vidéného pod kolimovanym svétlem odpovidal priméru z dat

ziskanych laserovou analyzou povrchu.
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Obrazek 46 Fotka povrchu SiD pod kolimovanym svétlem s pfitomnosti OISF prstence.

Pod SEM byly analyzovany mikrodefekty ze za¢atku monokrystalu, zobrazené jsou na
obrazku 47.

613 pm 7.00 mm — 4.02 pm 7.00 mm

RESOLUTION 2024-04-29 S| RESOLUTION 2024-04-29

% 500 nm 20 pm
2.46 pm 7.00 mm 68.5 ym 7.00 mm

RESOLUTION 10 keV 2024-04-29 5 RESOLUTION 10 keV 2024-04-29

Obrazek 47 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefekttim vidénych na SiD, bez denudace po vlastnim testu I, pod
OM jako objemové mikrodefekty, pravdépodobné kyslikové precipitaity a), b), c) a vrstevné chyby d).

Mikrodefekty na téchto obrazcich pochazi ze zacatku monokrystalu ze kraje vzorku.
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2.5.4 Analyza desek po vlastnim testu I s denudaci
Na obrazku 48 lze vidét prehled vyskytu mikrodefektii (Cerné tecky) na lomech z SiD
ze zacatku, stiedu a konce monokrystalu. Snimky vlevo pochazi ze stiedi desek a snimky

vpravo z okraji desek.

stted desky : okraj desky

100 pm

Obrazek 48 Lomy desek s denudaci po vlastnim testu I.

U analyzovanych SiD, které proSly denuda¢nim Zihdnim a nésledn€ u nich byl
proveden viastni test I byl pribéh mnozstvi mikrodefektli velmi podobny jako u desek bez
denudac¢niho zihani. Pribéh mnozstvi mikrodefektli v ramci krystalu je zobrazen na obrazku

49.
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Obrazek 49 Axialni profil koncentrace mikrodefektti pro stfed a kraj SiD s denudaci po vlastnim testu I
Spojnice zobrazena v grafu je urCena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U desek s denudaci byl zjistén nartist mnoZzstvi mikrodefektd u prvniho a posledniho
odbéru z krystalu. Mikrodefekty nachazejici se v lomech desek s denudaci po viastnim testu [
byly jak typu objemovych mikrodefektti, tak vrstevnych chyb. Vrstevné chyby se hojné
vyskytovaly na zacatku a konci krystalu. Vyskyt vrstevnych chyb mize naznacovat presyceni
mista krystalu intersticidlnimi atomy. Vyrazny narist mikrodefektl je zifejmy 1 okem ze

snimkl z OM (viz obrazek 48).

U desky ze zacatku krystalu byly mikrodefekty uspotadany do linie, kde se nachéazely
vrstevné chyby 1 objemové mikrodefekty. Tento vzorek byl analyzovan na SEM a fotky

defektd jsou zobrazeny na obrazku 50 a) az e).
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7.39 mm

RESOLUTION

7.39 mm 26.2 kx 9.14 pm 7.39 mm

RESOLUTION 2024-04-29 S| RESOLUTION

Obrazek 50 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefektim vidénych na SiD, s denudaci po vlastnim testu I.
Mikrodefekty na téchto obrazcich pochazi ze vzorku ze zacatku monokrystalu.

2.5.5 Diléi shrnuti vysledki po precipitacnim a vlastnim testu I

Pti porovnani desek bez a s denudaci, které¢ prosly precipitacnim testem bylo viditelné
snizeni po¢tu mikrodefektd u desek s denudaci. Toto potvrzuje hypotézu, ze denudacni Zihani
si klade za cil redukovat pocet COP/void defektli. Rozdil v mnozstvi defektti u desek s a bez

denudace po precipita¢nim testu je zobrazen na obrazcich 51 a 52.
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Obrazek 51 Axialni profil koncentrace mikrodefektt pro stifed SiD, které prosly precipitacnim testem. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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Obrazek 52 Axialni profil koncentrace mikrodefekt pro kraj SiD, které prosly precipitacnim testem. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Snizeni poc¢tu mikrodefektii platilo pro stiedy i kraje SiD. Vysledkem precipitacniho
testu byla, podle FTIR méfeni, precipitace pouze na za¢atku a konci krystalu u desek bez
denudace a konci krystalu u desek s denudaci (viz obrazky 40 a 42). Pfi porovnani s profilem
koncentrace kysliku v rameci krystalu, obrazek 39 plati, ze k precipitaci kysliku doslo pouze
v oblasti krystalu s vyssi koncentraci intersticialniho kysliku nez 20 ppma. Objemové defekty
ztéchto oblasti krystalu mohly byt kyslikovymi precipitaty. Ve zbytku krystalu mohou
objemové defekty vidény na krajich odpovidat A- a B- defeketiim, zatimco ve stfedech se

pravdépodobné jedna o void defekty.

U porovnani viastniho testu I u desek sa bez denudace byly profily mnoZstvi

mikrodefekti u obou skupin srovnatelné, zobrazeno na obrazku 53 pro stiedy SiD a 54 pro
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okraje SiD. Vyrazné byly desky ze zacatku a konce krystalu, u kterych byl pocet

W

mikrodefektli vy$$i nez u zbytku desek, to platilo pro obé skupiny. V téchto oblastech
pravdépodobné doslo ke vzniku kyslikovych precipitatu.
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Obrazek 53 Axialni profil koncentrace mikrodefekti pro stied SiD, které prosly vlastnim testem I. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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Obrazek 54 Axidlni profil koncentrace mikrodefektd pro kraje SiD, které prosly vlastnim testem I. Spojnice
zobrazena v grafu je urcena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Pti porovnani precipitacniho testu a vilastniho testu I v ptipadé desek bez denudacniho
zihani, bylo vétsi mnozstvi objemovych defekti pozorovano v ptipade precipitacniho testu,
tyto defekty mohly byt typu void (ve stfedu vzorkl) ¢i kyslikové precipitaty. U desek
s denudaci byl vyssi poc€et mikrodefekti odhalen pti viastnim testu I nez u precipitacniho

testu.

79



Rozdil precipitacniho a viastniho testu I je v peci a atmosféfe, ve které¢ se test
provadél. Precipitacni test probihal v peci, kde atmosféra odpovidala slozeni vzduchu ¢ili
pomér Oz a Na piiblizné 1:3,7, viastni test I probihal ve smésné atmosféfe Oz a N2 v poméru
1:18,3. Podle vysledkii z obou testli je pravdépodobné, ze viastni test I ma nizsi nukleacni
schopnost nez precipitacni test, ale zaroven viastni test I generuje vice intersticidlnich Si
atomu z rozhrani Si-SiO2 do objemu desky. Vysvétlovalo by to, pro¢ po precipitacnim testu u

desek bez denudace byly pozorovany objemové defekty na krajich vzorkid, kdy se
pravdépodobné jednalo o A- a B-defekty.

U desek s denudaci by tato hypotéza vysvétlovala, proc po precipitacnim testu bylo na
vzorcich pozorovano minimalni mnozstvi mikrodefektt a po viastnim testu I byly pozorovany
vrstevné chyby na krajich vzorki. Cili u desek bez denudace doslo pii precipitacnim testu ke
vzniku nuklei, na kterych vSak nedoslo k rastu vrstevnych chyb, ale fungovaly jako zarodky
pro tvorbu A- a B- defektli. Zatimco u viastniho testu I doslo ke slabsi nukleaci, ale bylo do
objemu injektovano vice intersticialnich atomu Si, které staly za narGstem vrstevnych chyb
v intersticialnich oblasti krystalu. U desek s denudaci doslo po viastnim testu I ke vzniku
vrstevnych chyb, které nebyly pozorovany po precipitacnim testu, coz by potvrzovalo
hypotézu, Ze pti viastnim testu I dochazi k vyrazngj$i injekci intersticidlnich Si atoml do
objemu SiD. Porovnani mnozstvi mikrodefektti u SiD po precipitacnim testu a vlastnim testu 1

je zobrazeno na obrazku 55 pro stiedy desek a obrazku 56 pro okraje SiD.
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Obrazek 55 Porovnani axialniho profilu koncentrace mikrodefektti pro stiedy SiD po precipitacnim a vlastnim
testu I. Spojnice zobrazend v grafu je urCena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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Obrazek 56 Porovnani axialniho profilu koncentrace mikrodefektti pro kraje SiD po precipitacnim a vlastnim
testu I. Spojnice zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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2.6 Analyza SiD po OISF testu a vlastnim testu II
OISF test je standardni test podle normy ASTM F 1727. Viastni test II je spojeni

viastniho testu I a OISF testu. Spojeni téchto dvou testi si klade za cil maximalizovat

zviditelnéni defekti v CZ monokrystalu.

2.6.1 Analyza SiD po OISF testu bez denudace
Na obrazku 57 Ize vidét prehled vyskytu mikrodefektii (Cerné tecky) na lomech z SiD
ze zacatku, stfedu a konce monokrystalu pro SiD bez denudac¢niho zihani, které prosly OISF

testem. Snimky vlevo pochazi ze stiedli desek a snimky vpravo z okrajii desek.

stied desky okraj desky
Q
e ) YA
100 pm

Obrazek 57 Lom desek bez denudace po OISF testu.

U desek bez denudace se na lomech vyjimecné objevily vrstevné chyby (v poctu

jednotek). Ostatni defekty byly objemové mikrodefekty. Koncentracni profil mikrodefektt
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podél CZ monokrystalu je zobrazen na obrazku 58, pro desky bez denudace je shodny pro
stiedy 1 kraje SiD.
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Obrazek 58 Axialni profil koncentrace mikrodefektd pro stfed a kraj SiD bez denudace po OISF testu. Spojnice

zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U desek bez denudace se vyskytuje vakantni jadro uvniti krystalu, toto jadro znaci
vakantni oblast monokrystalu. Nizky obsah mikrodefektli u desek bez denudace mohl byt
zplsoben tim, Ze intersticidlni atomy, které byly béhem OISF testu uvoliovany do objemu

desky, zaplnily existujici void defekty ¢i byly pohlceny ve vakantni ¢asti krystalu.

Pod kolimovanym svétlem a OM byl u vzorku z prvniho odbéru pozorovan OISF
prstenec zobrazen na obrazku 59. Priimér OISF prstence odpovidal priméru vakantniho jadra

z dat SP1.

Obriazek 59 Fotka povrchu SiD s OISF prstencem.

2.6.2 Analyza SiD po OISF testu s denudaci

Pribéh mikrodefekt v lomech analyzovanych SiD s denuda¢nim Zihdnim, které byly
podrobeny OISF testu je zobrazen na obrazcich 60 a 61 Snimky vlevo pochézi ze stiedi desek

a snimky vpravo z okrajii desek.
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Obriazek 60 Lomy z desek s denudaci po OISF testu z 1. poloviny krystalu.
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stted desky : okraj desky
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Obriazek 61 Lomy z desek s denudaci po OISF testu z 2. poloviny krystalu.

100 pum

Na fotkdch loml SiD z optick¢ého mikroskopu je viditelné, Ze mikrodefekty se
vyskytovaly pouze na krajich SiD a stiedy desek byly bez mikrodefektii az na zacatek

krystalu.

Na obréazku 62 je zobrazen pribéh mnoZstvi mikrodefektl v ramci krystalu na krajich

a ve stfedu SiD pro desky s denudaci. Jak jiz bylo zminéno vySe a je patrné z fotek z OM na
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krajich SiD je mnozZstvi mikrodefektii vyssi nez ve stiedech SiD, kdy koncentrace defektt ve
stiedech desek se blizi nule.
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Obrazek 62 Axialni profil koncentrace mikrodefektd pro stfed a kraj SiD s denudaci po OISF testu. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U prvniho odbéru je mozny divod vyssiho poctu mikrodefektti ve sttedu desky nez-li
na krajich, jak je tomu ve zbytku krystalu, zptisoben tim, Ze v tomto bod¢ krystalu je nejmensi
primér vakantniho jadra (viz obrdzek 25). Pfi analyze dat zloml desek je dualezité si
uvédomit, ze u desek, které prosly denudaci je vakantni jadro redukovano ¢ili injektované
intersticialni atomy Si z OISF testu nemohou zapliovat void defekty ¢i na nich tvofit vrstevné
chyby, dochézi tedy k jejich hromadéni v objemu desky. Ve vakantnim jadie se toto presyceni
neprojevi. Kraje desek jsou vsak intersticidlni casti krystalu ¢ili jsou jiz tak bohaté na
instersticidlni atomy Si a dal$i pfesyceni se projevi vznikem vrstevnych chyb, jak je patrné

z fotek z OM (obrazky 61 a 62)

2.6.3 Analyza SiD po vlastnim testu II bez denudace
Pribéh mikrodefekti v lomech analyzovanych SiD bez denuda¢niho Zzihéni, které
proSly viastnim testem II je zobrazen na obrazcich 63 a 64 Snimky vlevo pochazi ze stfedl

desek a snimky vpravo z okrajii desek.
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Obrazek 63 Lomy z desek bez denudace po vlastnim testu 11 ZT polovin;/ kr};stalu. ‘
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stied desky

okraj desky

——

100 gm ST =
Obrazek 64 Lomy z desek bez denudace po vlastnim testu Il z 2. poloviny krystalu.

7 )
,
. .

U desek po viastnim testu II bez denudacniho Zihéni byly pozorovany mikrodefekty

typu vrstevnych chyb a také objemové mikrodefekty. Zarovenn u prvniho odbéru byly

pozorovany defekty ve tvaru vodorovnych car, je mozné, ze se jednalo o planarni kyslikové

precipitaty viz obrazek 65. Nejvice mikrodefektl se nachazelo na zacatku a konci krystalu,

cozZ potvrzuje 1 prubéh mnozstvi defekti v ramci krystalu na obrazku 66. U stfedt a krajti SiD

byl prib¢h mnozstvi mikrodefekti shodny v rdmeci krystalu.
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Obrazek 65 Fotka z OM mikrodefektl u SiD bez denudace po vlastnim testu II.
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Obriazek 66 Axialni profil koncentrace mikrodefekt pro stfed a kraj SiD bez denudace po vlastnim testu II.
Spojnice zobrazena v grafu je ur€ena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Mikrodefekty pozorovany na OM z okraje SiD z konce krystalu byly analyzovany na
SEM. Mikrodefekty analyzovany na OM, které se jevily svou morfologii jako objemové
mikrodefekty se na SEM ukazaly jako dvojité vyleptané dilky. Vrstevné chyby se na SEM
ukézaly jako rovnomérné vyleptané ¢ary. VSechny fotky ze SEM jsou uvedené na obr. 67 a)

azc).
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4.33 pm 6.27 mm 3.19 pm 6.26 mm
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Obrazek 67 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefektim vidénych na SiD, bez denudace po vlastnim testu II.
Mikrodefekty na téchto obrazcich pochazi z okraje vzorku z konce monokrystalu.

2.6.4 Analyza SiD po vlastnim testu II s denudaci
Pribéh mikrodefekti v lomech analyzovanych SiD s denuda¢nim Zzihdnim, které
pro$ly viastnim testem II je zobrazen na obrazku 68. Snimky vlevo pochazi ze stfedd desek a

snimky vpravo z okraji desek.
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Obrazek 68 Lomy z desek s denudaci po vlastnim testu II z 1. poloviny krystalu.
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stied desky

okraj desky

100 pm = =
Obrazek 69 Lomy z desek s denudaci po vlastnim testu II z 2. poloviny krystalu.

U mikrodefekth na lomech SiD, které byly podrobeny denudaci, byly zobrazené
defekty prevazné typu vrstevnych chyb, objemové defekty se v tomto piipadé vyskytovaly
méné. U pribehu poctu mikrodefektii v rdmci krystalu byl profil v ramei krystalu shodny pro
stiedy a kraje SiD. Stejné jako v pfipad¢ desek bez denudace platil nartst poc¢tu mikrodefektt
u prvniho a posledniho odbéru z krystalu oproti zbytku téla monokrystalu. To potvrzuje 1

obrazek 70.
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Obrazek 70 Axialni profil koncentrace mikrodefektli pro stied a kraj SiD s denudaci po vlastnim testu II.
Spojnice zobrazena v grafu je ur€ena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Lom ze SiD z posledniho odbéru v krystalu byl analyzovan na SEM a zobrazené
defekty jsou ukédzany na obrazku 71. Vrstevné chyby vypadaly stejné jako u desek bez
denudace a defekty, které se pod OM jevily jako objemové defekty se pod SEM ukazaly jako

vyleptané duilky ve tvaru oktaedru ¢i dvojité dilky jako v pripadé desek bez denudace.
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RESOLUTION 0 keV 202 Si RESOLUTION

Obrazek 71 Fotky ze SEM odpovidajici mikrodefektim vidénych na SiD, s denudaci po vlastnim testu II.
Mikrodefekty na téchto obrazcich pochazi z okraje vzorku z konce monokrystalu.

2.6.5 Dil¢éi shrnuti vysledkt po OISF testu a vlastnim testu II

Po OISF testu byla u desek bez denudace niz$i koncentrace mikrodefektti v lomech
SiD. Kromé zacatku monokrystalu, nebyl u stiedu vzorkd rozdil v mnozstvi mikrodefekti,
mohlo to byt zplisobeno schopnosti vakantniho jadra krystalu pohltit vétSi mnozZstvi
intersticidlnich atomu Si neZ kraje SiD. Srovnani mnoZstvi mikrodefektii ve stfedech SiD pro

desky s a bez denudace je zobrazeno na obr. 72.
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Obrazek 72 Axialni profil koncentrace mikrodefekti pro stied SiD, které prosly OISF testem. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

Na krajich SiD bylo u desek s denudaci vétsi mnozstvi mikrodefektti nez u SiD bez
denudace, jak je vidét na obrazku 73. U desek s denudaci bylo vétsi mnozstvi mikrodefektti
na krajich SiD zpiisobené faktem, Ze kraje krystalu jsou intersticidlni ¢ast ingotu. Tim padem
kraje SiD nebyly schopné pohltit takové mnoZstvi intersticidlnich atomt Si a dos$lo k vzniku

vrstevnych chyb z téchto atomi.
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Obrazek 73 Axialni profil koncentrace mikrodefekti pro kraje SiD, které prosly OISF testem. Spojnice
zobrazena v grafu je urCena pouze pro vedeni oka, nejednd se o spojnici trendu.

U kraji desek bez denudace po OISF testu byla pozorovana nizS$i koncentrace
mikrodefektii nez v ptipadé desek s denudaci, z divodu existence vakantniho jadra.
Pti porovnani SiD s a bez denudace, které prosly viastnim testem II platilo pro stiedy i

kraje SiD snizeni mnozstvi mikrodefekti u desek s denudaci, jak naznacuje obrazek 74 a 75.
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Obrazek 74 Axialni profil koncentrace mikrodefekti pro stfed SiD, které prosly vlastnim testem II. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu
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Obrazek 75 Axialni profil koncentrace mikrodefektt pro kraj SiD, které prosly vlastnim testem II. Spojnice
zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.

U desek s denudaci se ve stfedech desek skoro nevyskytovaly defekty. Jelikoz bylo u
obou skupin desek pozorovano shodné sloZeni mikrodefektii (vrstevné chyby, objemové
mikrodefekty) a SEM analyzou nebylo jasné urcit o jaké defekty se jednalo. Je o¢ekavano, ze
analyzované SiD bez denudace ze zacatku krystalu byly intersticialn€ ptesyceny coz mélo za
divod vznik vétstho mnozstvi vrstevnych chyb, kdez to v odbérech z téla krystalu k tak
silnému piesyceni nedoslo, jelikoz vakantni jadro bylo vétsi a schopno pohltit vice
intersticidlnich atomu Si. Zarovenl v je mozné, Ze u desek bez denudace doSlo vu SiD ze
zacatku a konce krystalu k precipitaci kysliku, tyto precipitaity mohly byt vidény na OM jako
objemové defekty, nebo mohly slouzit jako nuklea¢ni mista pro vrstevné chyby. Tato teorie

by mohla platit i pro konec krystalu u SiD s denudaci.
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U porovnani OISF testu a vlastniho testu II je z obr. 76 a 77 patrné, ze u desek po
viastnim testu Il bylo nalezeno vé&tSi mnozstvi mikrodefektd nez u desek po OISF testu.
Z grafu koncentrace kysliku v ramci krystalu je patrné, Ze k precipitaci mohlo dojit pouze na
zacatku a konci krystalu, toto je jedna hypotéze vysvétlujici vétsi mnozstvi mikrodefekt u
viastniho testu Il od OISF testu. Je tedy mozné, ze se u SiD ze zacatku a konce SiD bez
denudace a konce SiD s denudaci krystalu jednalo mimo jiné i o kyslikové precipitaty.
Zaroven vysSim poctem defekti po viastnim testu Il je potvrzend prvotni hypotéza, ze
piidanim vysokoteplotnich operaci ptfed krokem s termickou oxidaci muze dojit k vzniku a
nartstu nuklei mikrodefekt, kterd mohou fungovat jako zarodecnd mista pro vznik
vrstevnych chyb. Porovnani mnozstvi defektt u SiD po OISF testu a viastnim testu II je

uvedené na obrazcich 76 a 77.
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Obrazek 76 Porovnani axialniho profilu koncentrace mikrodefektii pro stiedy SiD po OISF testu a vlastnim
testu II. Spojnice zobrazena v grafu je urena pouze pro vedeni oka, nejedna se o spojnici trendu.
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Obrazek 77 Porovnani axialniho profilu koncentrace mikrodefekti pro kraje SiD po OISF testu a vlastnim testu
II. Spojnice zobrazena v grafu je uréena pouze pro vedeni oka, nejednd se o spojnici trendu.
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2.7 Vliv rezistivity na rozlozeni mikrodefektl v krystalu

Dulezitym parametrem analyzovaného monokrystalu Si je rezistivita. Na obrazku 78

je zobrazen axialni profil rezistivity ziskany métenim SiD na zafizeni KLA 9600.
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Obrazek 78 Profil rezistivity v rdmci krystalu pro desky bez a s denudaci. Linie v grafu slouzi pouze pro vedeni
oka.

Na obrazku 78 lze vidét, ze rezistivita nejprve klesd, poté dochazi k naristu a
opakovanému poklesu ke konci krystalu. Maximalni namétena hodnota rezistivity je 103,6 QQ
cm a minimalni hodnota rezistivity je pfiblizn€ 61,5 2 cm. Klesajici rezistivita znamena

rostouci koncentraci dopantu (fosfor).

Na obrazku 78 lze pozorovat zvySeni rezistivity o pfiblizné 3 Q cm u desek po
denuda¢nim Zzihéani, coz lze vysvétlit vydifundovanim (z ang. outdiffusion) atomd dopantu

z povrchu desek.

U rezistivity nebyl pozorovan vliv na rozlozeni mikrodefektd u analyzovanych SiD,

proto tento parametr nebude déle rozvijen.
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3 ZAVER

Vramci experimentdlni Casti byly charakterizovany axialni a radidlni profily
mikrodefektii ve fosforem slabé dopovaném monokrystalu kiemiku. K charakterizaci byla
vyuzita opticka mikroskopie, skenovaci elektronova mikroskopie a metoda rozptylu
laserového paprsku. Kiemikové desky byly podrobeny vysokoteplotnim testim. Uginnost
téchto testi byla demonstrovana pomoci snimkl leptanych lomt a vliv téchto testti byl
porovnavan u dvou skupin kiemikovych desek, které se lisily podstoupenim vyrobniho kroku

denudacni Zihani.

Testy, kterymi byly analyzované¢ kiemikové desky podrobeny vychdzely ze
standardizovanych polovodi¢ovych testi — precipitacniho a OISF testu. Distribuce COP
defektd a s tim spojend ucinnost denudacniho kroku byla demonstrovéana na zakladé vysledkt
z analyzy povrchu kiemikovych desek rozptylem laserového paprsku. Vysledky ze vzorkl po
selektivnim leptanim byly porovndvany mezi skupinami kiemikovych desek, bez a s
denudacnim zZihanim a zaroven byly porovnavany vysledky vzajemné podobnych

vysokoteplotnich testa.

Nasledné porovnani vysokoteplotnich test se bude soustfedit na rozdil u desek

s denudaci, jelikoz provedeni denudace je standardni vyrobni proces u tohoto materidlu.

Pti porovnani precipitacniho testu a vilastniho testu I se ukazal vhodné&jsi viastni test 1,
pii kterém doSlo u desek s denudaci k vyraznéj§imu zviditelnéni defektt v krystalu.
Kontrolovand atmosféra smési plynného Oz a Nz (pomér piiblizné 1:19) se ukazala jako
vhodnégjsi pro provedeni standardizovaného precipita¢niho testu neZ za piistupu vzduchu,
protoze doSlo pravdépodobné k vétsi generaci intersticidlnich atoml kiemiku do objemu
vzorkli. To zplisobilo vyraznéjsi generaci vrstevnych chyb pfedevS$im na zacatku a konci
krystalu, kdy byla naméfena i nejvys$Si koncentrace kysliku, coZz naznacilo piitomnost

kyslikovych precipitati.

Obecné v piipad¢ testovani vzorkit OISF testem a viastnim testem II, byl pozorovan
vyskyt vrstevnych chyb na zacatku krystalu, dale podél okraje a v ptipad¢€ viastniho testu II i
na konci krystalu. Vzhledem k intersticidlnimu charakteru OISF, tyto testy potvrdily a
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doplnily intersticialni charakter zacatku a okraje charakterizovaného krystalu u analyzy COP
defektli laserovym svazkem. U viastniho testu II doslo k mirn€¢ vétSimu poctu zobrazenych
defektd, 1ze tedy navrhnout tento test jako vhodnéjsi pro zvyraznéni defektii na analyzovaném

materialu.

Pii obecném porovnani kiemikovych desek bez a s denudacnim Zzihanim bylo po
provedeni vétSiny vysokoteplotnich testl vice defektti pozorovano u desek bez denudacniho
Zthani. Tato prace potvrzuje funkcénost denudacniho Zzihani a vliv na vakantni jadro
nachazejici se v kifemikovém monokrystalu. Denudaci byla pozorovana eliminace vakantniho
jadra v krystalu, coz jednoznacné potvrdily vysledky analyzy lesténého povrchu laserovym
svazkem a zaroven vlastni test II, po kterém se pomoci vrstevnych chyb zviditelnila

intersticialni ¢ast, tedy oblast okraje krystalu.

Zavérem lze tedy doporucit pro dosazeni maximalniho zvyraznéni intersticialni casti
denudovaného materialu, pokraCovat v testovani modifikaci standardniho precipitacniho testu
po vzorku vlastniho testu I a v testovani modifikace standardizovaného OISF festu po vzoru

vilastniho testu I1.

100



4 LITERATURA

[1] KOUDELKA, L., KNOTEK, P. Pfednasky pfedmétu Specialni technologie zpracovani
materialt, vyukovy materidl Univerzita Pardubice, 2023.

[2] PANEK, P.; LIBEZNY, M.; LORENC, M.; SIK, J.; VALEK, L. et al. Zaklady
technologie vyroby polovodict. 2. vydani, Akademické nakladatelstvi CERM, 2021. ISBN
978-80-7623-060-6.

[3] VALEK, L.. Ristové defekty v monokrystalech Czochralskiho kiemiku. Disertacni
prace. Brno: Vysoké uceni technické v Brné, 2012.

[4] PALENICEK, M..Detekce a studium krystalovych defektii v Si deskich pro
elektroniku. Diplomova prace. Brno: Vysoké uceni technické v Brn¢, 2012.

[5] TILLI, M. a HAAPALINNA, A.. Properties od silicon. In: Handbook of Silicon Based
MEMS Materials and Technologies. Tteti vydani. Elsevier, 2020, s. 3-16. ISBN 978-0-12-
817786-0.

[6] EVERS, J.; KLUFERS, P.; STAUDIGL, R. a STALLHOFER, P.. Czochralski's
Creative Mistake: A Milestone on the Way to the Gigabit Era. Online. Angewandte Chemie
International  Edition 2003, ro¢. 42, <¢. 46, s. 5684-5698. Dostupné
z: https://doi.org/10.1002/anie.200300587. [cit. 2024-05-04].

[7] ZULEHNER, W.. Historical overview of silicon pulling development. Materials
Science and Engineering. 2000, ro¢. B73, s. 7-15.

[8] LORENC, M.; SIK, J. a VALEK, L. Technologie rlstu monokrystalti kiemiku
Czochralskiho metodou. Skola riistu monokrystalu. S. 48-57.

[9] FISHER, G.; SEACRIST, M. R. a STANDLEY, Robert W. Silicon Crystal Growth
and Wafer Technologies. Online. Invited paper. 2012, ro¢. 100, s. 1454-1474. Dostupné
z: https://doi.org/10.1109/JPROC.2012.2189786. [cit. 2024-05-04].

[10] SAVOLAINEN, V.; HEIKONEN, J.; RUOKOLAINEM, J.; ANTTILA, O.;
LAAKSO, M. et al. Simulation of large-scale silicon melt flow in magnetic Czochralski
growth. Journal of Crystal Growth. 2002, roC. 243, s. 243-260.

[11] VEGAD, M. a BHATT, N M. Review of some aspects of single crystal growth using
Czochralski crystal gowth technique. Procedia Technology. 2014, roc. 14, s. 438-446.

[12] YEN, C. T. a TILLER, W.A. Dynamic oxygen concentration in silicon melts during
Czochralski crystal growth. Journal of Crystal Growth. 1991, ro€. 113, s. 549-556.

101


https://doi.org/10.1002/anie.200300587
https://doi.org/10.1109/JPROC.2012.2189786
https://onlinelibrary.wiley.com/journal/15213773
https://onlinelibrary.wiley.com/journal/15213773

[13] TSUYA, H. Chapter 14 Oxygen Effect on Electronic Device Performance. Online.
In: Semiconductors  and  Semimetals. 42. 1994, S. 619-667. Dostupné
z: https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0080878408602574. [cit. 2024-05-
04].

[14] HIRATA, H. a HOSHIKAWA, K.. Oxygen solubility and its temperature dependence
in a silicon melt in equilibrium with solid silica. Online. Journal of Crystal Growth. 1990,
roc. 106, ¢. 4, s. 657-664. Dostupné z: https://doi.org/https://doi.org/10.1016/0022-
0248(90)90040-R. [cit. 2024-05-04].

[15] ZORMAN, C. A.; ROBERTS, R. C. a CHEN, L.. Additive Processes for
Semiconductors and Dielectric Materials. Online. In: MEMS Materials and Processes
Handbook. S. 37-136. ISBN 978-0-387-47316-1. Dostupné
z: https://www.researchgate.net/publication/225921134 Additive Processes for Semiconduc
tors_and_Dielectric_Materials. [cit. 2024-05-04].

[16] PANEK, P., Wafer Cleaning process, Soubor internich vyukovych materiald
spole¢nosti ON Semiconductor Czech Republic, s.r.0., 2020

[17] POSTULKA, D.. Mikrodefekty v monokrystalech Czochralskiho kiemiku. Diplomova
prace. Ostrava: Vysoka Skola banské - Technicka univerzita Ostrava, 2019.

[18] PORUCHY KRYSTALOVYCH STRUKRUT. Online. Krystalografickd spole¢nost
Czech and Slovak Crystallographic Association (CSCA). Dostupné
z: https://www.xray.cz/krystalografie/str09a.htm. [cit. 2024-05-04].

[19] VORONKOV, V. V. The mechanism of swirl defects formation in silicon. Journal of
Crystal Growth. 1982, ro€. 59, s. 625-643.

[20] LIU, C.; HAO, Q.; ZHANG, J. a TENG, X.. Microstructure of flow pattern defects in
boron-doped Czochralski-grown silicon. Online. Rare Metals. 2006, ro€. 25, €. 4, s. 389-392.
Dostupné z: https://doi.org/10.1016/S1001-0521(06)60073-9. [cit. 2024-05-05].

[21] ZHANG, J.; LIU, C.; ZHOU, Q.; WANG, J.; HAO, Q. et al. Evolution of flow pattern
defects in boron-doped <100> Czochralski silicon crystals during secco etching procedure.
Online. Journal of Crystal Growth. 2004, ro¢. 269, s. 310-316. Dostupné
z: https://doi.org/10.1016/j.jcrysgro.2004.05.095. [cit. 2024-05-05].

[22] NEWMAN, R. C. Oxygen diffusion and precipitation in Czochralski silicon. Journal
of Physics: Condensed Matter 2000, ro€. 12, s. R335-R365.

[23] BORGHESI, A.; PIVAC, B.; SASSELLA, A. a STELLA, A. Oxygen precipitation in
silicon. Online. Journal of Applied Physics. 1995, ro¢. 77, €. 9, s. 4169-4230. Dostupné
z: https://doi.org/10.1063/1.359479. [cit. 2024-05-05].

[24] YOSHIDA, Y. a LANGOUCHE, G. (ed.). Defects and Impurities in Silicon Materials
An Introduction to Atomic-Level Silicon Engineering. Online. 916. Springer Japan, 2015.
ISBN 978-4-431-55800-9. Dostupné z: https://doi.org/10.1007/978-4-431-55800-2. [cit.
2024-05-05].

102


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0080878408602574
https://doi.org/https:/doi.org/10.1016/0022-0248(90)90040-R
https://doi.org/https:/doi.org/10.1016/0022-0248(90)90040-R
https://www.researchgate.net/publication/225921134_Additive_Processes_for_Semiconductors_and_Dielectric_Materials
https://www.researchgate.net/publication/225921134_Additive_Processes_for_Semiconductors_and_Dielectric_Materials
https://www.xray.cz/krystalografie/str09a.htm
https://doi.org/10.1016/S1001-0521(06)60073-9
https://doi.org/10.1016/j.jcrysgro.2004.05.095
https://doi.org/10.1063/1.359479
https://doi.org/10.1007/978-4-431-55800-2

[25] VORONKOV, V. V. a FALSTER, R. Vacancy and self-interstitial concentration
incorporated into growing silicon crystals. Online. Journal of Applied Physics. 1999, roc. 86,
¢. 11, 5. 5975-5982. Dostupné z: https://doi.org/10.1063/1.371642. [cit. 2024-05-05].

[26] IKARI, A.. Defects on Czochralski-grown silicon crystals investigated by positron
annihilation. Applied Sirface Science. 1995, ro€. 85, s. 253-258.

[27] VORONKOV, V. V. Grown-in defects in silicon produced by agglomeration of
vacancies and self-interstitials. Online. Journal of Crystal Growth. 2007, ro¢. 310, s. 1307-
1314. Dostupné z: https://doi.org/10.1016/j.jcrysgro.2007.11.100. [cit. 2024-05-05].

[28] VALEK, L. a SIK, J.. Defect Engineering During Czochralski Crystal Growth and
Silicon Wafer Manufacturing. Online. In: KOLESNIKOV, Nikolai (ed.). Modern Aspects of
Bulk Crystal and Thin Film Preparation. 1. InTech, 2012, s. 44-70. ISBN 978-953-307-610-
2. Dostupné z: http://www.intechopen.com/books/modern-aspects-of-bulk- crystal-and-thin-
film-preparation/defect-engineering-during-czochralski-crystal-growth-and-silicon-wafer-
manufacturing. [cit. 2024-05-05].

[29] F 1239-02, Standard Test Methods for Oxygen Precipitation Characterization of
Silicon Wafers by Measurement of Interstitial Oxygen Reduction, American Society for
Testing and Materials, ASTM International, 2002.

[30] MIIN-RON L., A.; DUTTON, R. W.; ANTONIADIS, D. A. a TILLER, W. A. The
Growth of Oxidation Stacking Faults and the Point Defect Generation at Si-SiO Interface
during Thermal Oxidation of Silicon. Journal of The Electrochemical Society.: SOLID-
STATE SCIENCE AND TECHNOLOGY. 1981, ro¢. 128, ¢. 5,s. 1121-1130.

[31] SADAMITSU, S.; OKUI, M.; SUEOKA, K. a MARSDEN, K. A Model for the
Formation of Oxidation-Induced Stacking Faults. Japanese Journal of Applied Physics. 1995,
roC. 34, part 2, ¢. 5B, s. L597-L599.

[32] KAGESHIMA, H.; SHIRAISHI, K. a UEMATSU, M. Universal Theory of Si
Oxidation Rate and Importance od Interfacial Si Emission. Japanese. Journal of Applied
Physics. 1999, roc. 39, part 2, €. 9A/B, s. L971-L974.

[33] KAGESHIMA, H.; AKIYAMA, T. a SHIRAISHI, K. Firts-principles study on silicon
emission from interface into oxide during silicon thermal oxidation. Online. Materials

Science in  Semiconductor  Processing. 2023, ro¢. 162, s. 2-7. Dostupné
z: https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.mssp.2023.107527. [cit. 2024-05-07].

[34] KAGESHIMA, H.; UEMATSU, M.; AKAGI, K.; TSUNEYUKI, S.; AKIYAMA, T.
et al. Transport Mechanism of Interfacial Network Forming Atoms during Silicon Oxidation.
Online. Japanese Journal od Applied Physics. 2006, roc¢. 45, ¢. 2A, s. 694-699. Dostupné
z: https://doi.org/DOI: 10.1143/JJAP.45.694. [cit. 2024-05-07].

[35] F 1727-02, Standard Practice for Detection of Oxidation Induced Defects in Polished
Silicon Wafers, American Society for Testing and Materials, ASTM International, 2002.

103


https://doi.org/10.1063/1.371642
https://doi.org/10.1016/j.jcrysgro.2007.11.100
http://www.intechopen.com/books/modern-aspects-of-bulk-%20crystal-and-thin-film-preparation/defect-engineering-during-czochralski-crystal-growth-and-silicon-wafer-%20manufacturing
http://www.intechopen.com/books/modern-aspects-of-bulk-%20crystal-and-thin-film-preparation/defect-engineering-during-czochralski-crystal-growth-and-silicon-wafer-%20manufacturing
http://www.intechopen.com/books/modern-aspects-of-bulk-%20crystal-and-thin-film-preparation/defect-engineering-during-czochralski-crystal-growth-and-silicon-wafer-%20manufacturing
https://doi.org/https:/doi.org/10.1016/j.mssp.2023.107527
https://doi.org/DOI:%2010.1143/JJAP.45.694

[36] HUE, S. M. Anomalous temperature effect of oxidation stacking faults in silicon.
Online. Applied Physics Letters. 1975, ro¢. 27, ¢. 4, s. 165-167. Dostupné
z: https://doi.org/10.1063/1.88441. [cit. 2024-05-07].

[37] LEROY, B. Kinetics of growth of the oxidation stacking faults. Online. Journal of
Applied  Physics. 1979,  roc. 50, ¢ 12, s.  7996-8005.  Dostupné
z: https://doi.org/10.1063/1.325984. [cit. 2024-05-07].

[38] KOLBESEN, B. O.; MAHLIB, J. a POSSNER, D. Delineation of Crystalline Defects
in Semiconductor Substrates and Thin Films by Chemical Etching Techniques. ECS
Transactions. 2007, roc. 11, €. 3, s. 195-206.

[39] KOLBESEN, B.O.: Defect delineation in silicon materials by chemical etching
techniques. In: Kissinger, G., Pizzini, S. (eds.) Silicon, Germanium and Their Alloys, Growth,
Defects, Impurities, and Nanocrystals, pp. 289-322. CRC Press, Boca Raton/London/New*.

[40] SECCO d’A., F.: Dislocation etch for (100) planes in silicon Journal of The
Electrochemical Society, 1972, ro€. 119, €. 948.

[41] WRIGHT J., M.: A new preferential etch for defects in silicon crystals. Journal of The
Electrochemical Society, 1977, ro€. 124, s. 757 .

[42] YANG, K.H.: An etch for delineation of defects in silicon. Journal of The
Electrochemical Society, 1984, ro€. 131, s. 1140.

[43] SIRTL, E., ADLER, A.: Z. f. Metallkunde 1961, ro¢. 52, s. 529.

[44] SCHIMMEL, D.: Defect etch for <100> silicon evaluation. Journal of The
Electrochemical Society, 1979, ro€. 126, s. 479.

[45] CHANDLER, T. C..MEMC etch—A chromium trioxide-free etchant for delineating
dislocations and slip in silicon. Journal of The Electrochemical Society, 1990, ro€. 137, s 944.

[46] JEITA EM-3603 E 3.0 in Defects and Impurities in Silicon Materials, Y. Yoshida, G.
Langouche (eds.), Springer Japan 2015 273, Lecture Notes in Physics 916, DOI 10.1007/978-
4-431-55800-2 6.

[47] SAITO, Y., MATSUSHITA, Y.: European Patent EP 0281115B1, 1994.

[48] POSSNER, D., KOLBESEN, B. O., CERVA, H., KLUPPEL, V.: Organic Peracid
Etches: a new class of chromium free etch solutions for the delineation of defects in different
semiconducting materials. ECS Transactions. 2007, ro€. 10, €. 1, s. 21

[49] Sbirka vyukovych internich materiala spole¢nosti ON Semiconductor Czech Republic,
s. I.0..

[50] PINE TOOLS. Online bulk edge detection. Online. Pine Tools. Dostupné
z: https://pinetools.com/bulk-batch-image-edge-detection. [cit. 2024-05-09].

104


https://doi.org/10.1063/1.88441
https://doi.org/10.1063/1.325984
https://pinetools.com/bulk-batch-image-edge-detection

[51] MAGE]J. Online. RASBAND, W. S. National Institutes of Health,. ImageJ Image
Processing and Analysis in Java. 2018. Dostupné z: https://imagej.net/ij/index.html. [cit.
2024-05-091].

105


https://imagej.net/ij/index.html

