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Исследованы особенности получения тонкопленочных Si/Ge гетероструктур большой площади 
методом термической кристаллизации из дискретного жидкофазного источника через тонкую вакуум¬
ную зону. Определены условия получения однородных по толщине слоев. Установлена температурная 
зависимость структурного совершенства германиевых слоев на кремниевых подложках и выявлены оп¬
тимальные технологические условия ростового процесса. 
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G E R M A N I U M L A Y E R S O N SILICON P R O D U C E D B Y T H E R M A L C R Y S T A L L I Z A T I O N 
F R O M A D I S C R E T E LIQUID S O U R C E 

Features of a method of thermal crystallization from a discrete liquid source through a little vacuum 
zone to produce thin ilm Ge/Si heterostructures onto large substrates were investigated. It is established the 
obtaining conditions for growing of homogeneous in thickness layers. The temperature dependence of structural 
perfection of germanium layers on silicon substrates and the optimal technological conditions were found. 
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Введение / Introduction. Современная оптоэлектроника использует прямозонные материалы 
АШBV с высокой по отношению к кремнию подвижностью носителей заряда [1]. Широкое распро¬
странение получили многокомпонентные гетероструктуры [2] и наноструктуры с квантовыми точка¬
ми [3]. Однако технология изготовления таких оптоэлектронных устройств не может быть сопряжена 
с традиционным массовым производством комплементарных кремниевых МОП-устройств [4]. Наи¬
большими перспективами создания так называемой кремний-германиевой оптоэлектроники обладает 
гетеросистема Ge/Si [5]. В некоторых случаях пара Ge/Si проявляет псевдопрямозонные свойства и 
может быть в перспективе весьма хорошо совместима с кремниевой промышленностью [6]. На ос¬
нове гетеросистемы Ge/Si в принципе возможна реализация фотодетекторов, модуляторов и лазеров 
[7]. Кроме того, технология получения твердых растворов Ge/Si хорошо совместима с монолитной 
кремниевой технологией [8]. 

Значительный прогресс в технологии формирования эпитаксиальных слоев германия на крем¬
нии достигнут с использованием метода молекулярно-лучевой эпитаксии [9]. Данный технологиче¬
ский метод позволяет выращивать гетероструктуры заданного состава и толщины, но имеет ряд не¬
которых недостатков, среди которых следует отметить необходимость поддержания в рабочей камере 
глубокого вакуума и практическую невозможность получения равномерных по толщине гетерострук-
тур на пластинах большого диаметра [10]. В связи с этим актуальными представляются разработки, 
которые в некоторой степени будут свободны от обозначенных недостатков молекулярно-лучевой 
эпитаксии. Одним из таких перспективных методов является термическая кристаллизация из дис¬
кретного жидкофазного источника через тонкую вакуумную зону, которая является модификацией 
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метода зонной сублимационной перекристаллизации [11]. Некоторые характерные особенности и 
преимущества этого метода на примере различных материалов и геометрии ростовой зоны изложены 
в работе [12]. Цель данной статьи состоит в анализе массопереноса при термической кристаллизации 
из дискретного жидкофазного источника, а также изучению структурных свойств германиевых слоев, 
выращенных на кремниевых подложках. 

Моделирование массопереноса из дискретного источника. Метод термической кристалли¬
зации из дискретного источника характеризуется использованием плоскопараллельных источника 
ростового вещества и подложки, разделенных тонкой вакуумной зоной толщиной l . Схема рассма­
триваемого метода показана на рисунке 1. Значение толщины l должно удовлетворять критериям: 

здесь X - длина пробега атомов внутри ростовой зоны. 
Как показано в работе [13], данное условие указывает на значительное улучшение так называ¬

емого «эффективного вакуума» в ростовой зоне. Предложенная конфигурация ростовой ячейки также 
позволяет снизить уровень парциального давления примесей остаточных газов за счет их адсорбции 
на весьма узких периферийных областях. Обозначенные особенности предложенного ростового ме¬
тода усиливаются при увеличении диаметра источника и подложки. 

Использование дискретного источника приводит в общем случае к модулированию толщины 
формируемого слоя, которое заключается в некотором повторении слоем геометрических особенно¬
стей источника ростового вещества. В этом случае массоперенос характеризуется распределением 
толщины слоя на подложке d(x,y), где координаты x и y определяют выбранный участок подложки. 
Значение d(x,y) определяется геометрическими параметрами дискретного источника и технологиче­
скими условиями процесса роста. К ним относятся: температура источника T и подложки T2; радиус r 
и форма локальных испарителей, их взаимное расположение и толщина перегородок h; толщина ва¬
куумной зоны l. 

Введем понятие коэффициента заполнения у, показывающего отношение площади локальных 
испарителей к площади дискретного источника. Коэффициент заполнения у служит количественным 
параметром, отражающим снижение интенсивности потока ростового материала при замене сплош¬
ного источника на дискретный. 

Оценим значение параметра у для испарителей различной формы и степени упорядоченности. 
Расчет показывает, что коэффициент заполнения для квадратных локальных источников с длиной 
ребра r, упорядоченных в виде квадратной сетки с толщиной перегородки h, равен 

l« D, l« X, (1) 

Рис. 1. Схема процесса термической кристаллизации 
из дискретного жидкофазного источника 

4r ,2 

(2r + НУ 
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Для дискретного источника с квадратной сеткой с шагом h, но круглыми источниками радиуса r 
этот коэффициент будет равен 

Уз ~(2r + НУ 
При гексагональном упорядочивании круглых локальных источников коэффициент можно 

найти из выражения 
2л r2 

Y L Л/3(2Г + И)2' 

Коэффициент заполнения снижается в следующем порядке у1, у2, у3. Отметим, что изготовление 
квадратных локальных испарителей является весьма трудоемкой инженерной задачей. При этом ком¬
пенсация потерь для круглых испарителей достигается за счет использования гексагональной сетки и 
повышения температуры проведения ростового процесса. 

Математическое описание массопереноса, происходящего в вакуумной зоне, проводится на 
основе того, что дискретный источник представляет собой совокупность одинаковых и закономерно 
расположенных локальных источников правильной геометрической формы, испарение от которых 
происходит по одинаковым законам и с одной и той же интенсивностью. Следовательно, зная уравне¬
ние, описывающее результат испарения от одного локального источника, можно получить уравнение, 
описывающее результат испарения от всего дискретного источника. 

Распределение толщины слоя для одного локального источника определяется выражением [14] 

d = v„„n • t 1-
l2 +p2 

•p2 + r 2y <2pl )2 
(2) 

где vucn - скорость испарения из жидкофазного источника, t - время проведения процесса, р - ради¬
ус-вектор, определяющий положение испарителя. При анализе особенностей массопереноса из дис¬
кретного источника удобнее пользовать не самой величиной d, а ее безразмерным аналогом со [15]: 

т = -
d_ 

j • t 
1 

l2 +p2 

•(2pl )2 
(3) 

Параметр с имеет физический смысл вероятности конденсации испарившегося атома на под¬
ложку в некоторую точку подложки. Суммируя вероятности со по всем локальным испарителям, по¬
лучим следующее выражение: 

Ю(Х) = Ю(
РО) + ХL Z"т10 Z 5

z , o a ( P i У ( 4 ) 

где 

Р = x2 + I}(n2 - nm + m2) - 2xLsfn -nm + m cos arctg 
J3m 

2n- m + z- -9 , Pa •x. 

Рассмотрим гексагональную систему, показанную на рис. 2. Некоторый i-ый локальный ис­
паритель характеризуется координатами n, m и z. Параметр n задает номер гексагона, z определяет 
номер ребра, m задает порядковый номер испарителя на ребре. Величина коэффициента k зависит от 
диаметра всего дискретного источника. Например, для гексагона, представленного на рис. 2, значе¬
ние коэффициента равно трем (k = 3). Локальный испаритель, расположенный в центре дискретного 
источника, задается параметром со(р0). 

Количественным параметром неоднородности слоя может служить коэффициент S, зависящий 
от соотношения минимальной толщины слоя d . и максимальной толщины d : 

8= 1- (5) 
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X 2 = 1 

2=4 

Рис. 2. Гексагональная система локальных испарителей 

Рис. 3 отражает результаты расчетов коэффициента неоднородности 8 от для различных ло¬
кальных испарителей, структурированных в гексагональной симметрии. Крестиками показаны экс¬
периментальные данные для дискретного источника с размерами локальных испарителей г = 1 мм. 

Рис. 3а демонстрирует переход от неоднородной к равномерной толщине выращиваемого слоя 
при увеличении зазора между источником и подложкой. На рис. 3б показано, что при размерах росто­
вой зоны больше l > 2,5 мм коэффициент неоднородности ё будет меньше 0,03. 

/, mm 

Рис.3. Зависимость коэффициента неоднородности слоя 
от толщины ростовой зоны l при различных радиусах источников r 

При этом для толщин ростовой зоны менее 0,1 мм неоднородность становится практически мак¬
симальной, достигая единицы. Очевидно, что в этом случае толщина выращиваемого слоя репродуци¬
рует геометрии дискретного жидкофазного источника. Видно, что проведенный эксперимент показал 
весьма хорошее согласование с теорией. Однако следует отметить, что экспериментальное значение 
неоднородности слоя ёэксп меньше рассчитанных ётеор. Данная особенность определяется, по-видимому, 
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следующими факторами. Во-первых, жидкая фаза за счет сил поверхностного натяжения имела вместо 
плоской сферическую поверхность, принимавшуюся при проведении расчетов. Во-вторых, в теории не 
учитывалась поверхностная диффузия, приводящая к выравниванию неоднородности толщины слоя. 

Методика выращивания и исследования германиевых эпитаксиальных слоев на кремниевой 
подложке. Для получения однородных по толщине германиевых слоев использованы следующие па¬
раметры дискретного источника: расстояние между соседними локальными источниками и их радиус 
составляют соответственно h = 1,0 мм и r = 0,75 мм. Указанным значениям соответствует коэффици­
ент заполнения у ~ 0,33. При выбранных значениях r и h приемлемой неоднородности толщины слоя 
ё = 5 % соответствует lxp = 2,1 мм. 

В качестве подложек использовались полированные пластины кремния, ориентированные по 
плоскости (100), диаметром D = 100 мм. Дополнительная очистка поверхности подложки достига­
лась сублимационным травлением в вакууме при температуре Т2 = 1 150 °С. Ростовым веществом 
являлся порошок германия полупроводниковой чистоты. Максимальное давление паров испаряюще¬
гося германия не превышало 10-2 Па. Следовательно, условия (1) выполнялись достаточно хорошо 
(l/R < 103, l/X ~ 10-4). Температура подложки Т2 варьировалась от 650 до 920 °С. 

Тигль изготавливался из молибдена. Это позволило получать германиевые слои с достаточным 
пересыщением и оптимальной температурой подложки T2, что обеспечивало возможность получения 
гетероструктур высокого качества. 

Выращенные образцы исследовали на атомно-силовом микроскопе Solver H V в полуконтакт­
ном режиме и на сканирующем электронном микроскопе Quanta 200 в режиме высокого вакуума. 

Свойства si/ge гетероструктур. Отметим, что существенной методической особенностью 
используемого метода является температурная взаимосвязь источника ростового вещества T1 и под¬
ложки T2. Увеличение температуры источника и соответственно скорости испарения роста слоя со¬
провождается повышением температуры подложки. 

На рис. 4а-д представлены АСМ-изображения поверхности германиевых слоев, выращенных 
при разных температурах подложки T2. 

При температуре подложки T2 = 600 °С удалось добиться как низких скоростей роста, так и ми¬
нимальной шероховатости поверхности (Ra < 2 нм), приближая полученные слои к эпитаксиальным. 
Необходимость поддержания низких скоростей процесса обусловлена требованием управляемости 
выращивания слоев заданной точности. 

При низких температурах процесса (T2 = 550 °С) управляемость процесса повышается, но на¬
блюдается более развитая морфология поверхности, и шероховатость повышается до 3 нм. Повыше¬
ние температуры процесса выше оптимального значения (T2 = 600 °С) приводило к формированию 
развитого рельефа поверхности. При этом для высоких температур (T2 = 750 °С) шероховатость по¬
верхности возрастала значительно, достигая почти 30 нм. 

Полученные изображения поперечного среза гетероструктуры Ge/Si приведены на рис. 4 (е-к). 
Видно, что дефектность слоев для температур подложки 550 °С и 600 °С весьма незначительна. Очевид¬
но, что шероховатость поверхности и дефектность являются различными следствиями одно и того же 
явления - образования прорастающих на поверхность дислокаций несоответствия в объеме материала. 
В общем случае при температурах выше 600 °С наблюдалось увеличение степени дефектности слоев. 
Дефекты накапливались внутри слоя, концентрируясь внутри некоторых локальных образцов. Однако 
при температуре более 700 °С проявлялся эффект формирования прорезающей весь слой дислокации. 
При температурах выше 750 °С этот эффект становился доминирующим, что приводило к формированию 
выстроенных перпендикулярно поверхности подложки массивов дислокаций. Слой становился сильно 
дефектным, что отражалось на его поверхности. Шероховатость поверхности слоя германия на кремнии, 
выращенного в этих высокотемпературных условиях, превышала 27 нм, что на порядок превысило шеро¬
ховатость слоев, выращенных при температурах подложки 550-600 °C. Обобщая данные атомно-силовой 
и электронной микроскопии можно сделать вывод, что слои при температурах 700-750 °С обладают зна¬
чительной дефектностью, созданной в основном краевыми дислокациями несоответствия. 
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1 0 0 u m 

Рис. 4. АСМ-изображение поверхности (а-д) и СЭМ-изображения поперечного среза (е-к) 
тонкопленочных гетероструктур Ge/Si, выращенных при различных температурах подложки T2 

Таким образом, взаимодополняющими методами атомно-силовой и сканирующей электрон¬
ной микроскопии продемонстрировано влияние температурных режимов процесса термической кри¬
сталлизации германия на кремнии из жидкофазного дискретного источника через вакуумную зону, 
проявляющееся в виде минимизации шероховатости поверхности и низкой плотности дисклокаций в 
растущих слоях при температурах 600 °C. 
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Заключение / Conclusion. В работе изучены особенности выращивания тонкопленочных гете-
роструктур Ge/Si методом термической кристаллизации из дискретного источника через вакуумную 
зону. Показано, что при низких температурах процесса (T2 = 550 °С) управляемость процесса контро¬
лируемого наращивания слоя повышается, но наблюдается более развитая морфология поверхности 
с шероховатостью Ra = 3 нм. Установлено, что при оптимальной температуре подложки T2 = 600 °С 
удается добиться контролируемых скоростей роста, низкой плотности дислокаций несоответствия и 
минимизировать шероховатость поверхности до Ra = 1,8 нм, приближая полученные слои к эпитак-
сиальным. Повышение температуры процесса выше оптимального значения приводит к формирова¬
нию развитого рельефа поверхности с Ra > 30 нм и образованию дислокаций несоответствия. 
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