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Предложен новый подход к решению проблемы эффективной и быстрой
характеризации слитков SiC, который может быть использован для экспресс-
диагностики их качества в условиях массового производства. Методика позво-
ляет выявлять такие дефекты, как включения других политипов, молоугловые
границы зерен, дисклокационные микротрубки и неоднородность в распреде-
лении примесей, и может использоваться для оптимизации технологических
режимов выращивания объемных монокристаллов SiC.

Карбид кремния (SiC) благодаря высокой теплопроводности и
высокому значению напряженности поля пробоя незаменим при изго-
товлении широкого класса приборов нового поколения для силовой
и оптоэлектроники. Качество карбид-кремниевых подложек является
одним из основных факторов, определяющих процент выхода годных
изделий при производстве эпитаксиальных структур для мощных нит-
ридных светодиодов и силовых приборов на основе SiC.

В настоящее время при промышленном изготовлении монокри-
сталлических слитков SiC используется метод, представляющий собой
модификацию метода сублимации, впервые предложенного Лели и
позднее развитого Таировым и Цветковым (модифицированный метод
Лели, метод ЛЭТИ или „physical vapor transport“ PVT) [1]. Несмотря
на значительный прогресс в технологии получения объемного карби-
да кремния, существует ряд факторов, препятствующих достижению
этим материалом его реального коммерческого потенциала. К таким
факторам, в частности, относится неоднородность электрофизических
свойств слитков по сечению и наличие в них структурных дефек-
тов. К настоящему времени установлено, что основными причинами
возникновения и распространения дефектов в объеме выращиваемых
монокристаллов SiC являются отклонения от оптимальных техноло-
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гических условий на стадиях зарождения и разращивания слитков.
Так, считается, что при выращивании слитка величина неоднородности
удельного сопротивления материала вдоль оси роста и по его площади
в сильной степени зависит от изменения соотношения парциальных
давлений C/Si и легирующих примесей [2,3]. Типичными структур-
ными дефектами в кристаллах SiC являются политипные включения,
малоугловые границы, проникающие винтовые и краевые дислокации,
а также микротрубки, которые обычно рассматриваются как полые
винтовые дислокации, распространяющиеся по всему кристаллу [4].
Причиной появления политипных включений могут, в свою очередь,
быть такие неоптимизированные ростовые параметры, как температура
роста, степень пересыщения, стехиометрия паровой фазы и наличие
примесей, полярность поверхности затравочного кристалла [5–9]. Про-
никающие винтовые и краевые дислокации главным образом насле-
дуются слитком из затравочных кристаллов [10]. Границы доменов
формируются при полигонизации проникающих краевых дислокаций во
время постростового охлаждения [11].

Конструктивные особенности современных установок, используе-
мых для получения объемного SiC методом PVT, затрудняют проведе-
ние in situ контроля технологических параметров в зоне роста, поэтому
оценка условий проведенного процесса и их дальнейшая корретировка
осуществляется постфактум, на основе изучения качества пластин,
вырезанных из слитка.

Для исследования дефектности SiC применяются традиционные
методы, используемые в материаловедении. Так, например, дефекты
кристаллической структуры выявляют с помощью рентгеновской то-
пографии, фазово-контрастных изображений в белом синхротронном
излучении [12], сканирующей (СЭМ) и просвечивающей электронной
микроскопии, атомно-силовой микроскопии [13–15], а также с использо-
ванием фото- и катодолюминесценции [16,17]. Электрические свойства
пластин определяют с использованием спектроскопии комбинационного
рассеяния света, электронной микроскопии в режиме тока, наведенного
электронным лучом, измерений коэффициента Холла и нестационарной
спектроскопии глубоких уровней [18–21]. Однако, несмотря на то,
что все эти методы являются высокоточными и информативными,
они времяемки и достаточно дороги, так как требуют специального
оборудования, что в условиях массового производства ведет к усложне-
нию линии контроля качества подложек и соответственно увеличению
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их себестоимости. Таким образом, развитие низкозатратных методов
характеризации является важной задачей.

В настоящей работе предлагается новый экономичный подход,
который может быть использован для экспресс-характеризации и отбора
слитков SiC по их качеству в условиях массового производства.
Предложенная методика позволяет выявлять основные типы дефектов
карбид-кремниевых подложек, определяющие работоспособность при-
боров, создаваемых с их использованием. Речь идет прежде всего об
областях, содержащих политипные включения и малоугловые границы,
полых винтовых дислокациях (микротрубках) и о неоднородности в
распределении удельного сопротивления [22].

Суть предлагаемой методики заключается в анодизации полнораз-
мерной пластины, вырезанной из слитка. Образующаяся в результате
анодизации пористая структура позволяет визуализировать области,
содержащие дефекты, в силу возникающей неоднорости объемной
морфологии пористого карбида кремния, вызванной неоднородностью
полей внутрених напряжений [23]. Наличие и распределение декориро-
ванных пористой структурой дефктов может быть изучено с использо-
ванием стандартного оптического сканера (с последующей компьютер-
ной обраоткой полученных изображений) и оптического микроскопа.
В качестве примера, на рисунке приведены результаты характеризации
пластины 6H-SiC n-типа проводимости диаметром 2 дюйма, легиро-
ванной азотом (N). С целью визуализации дефектной структуры по
всей площади образца формировался слой пористого карбида кремния
(ПКК) толщиной 5 μm. Полученные изображения отражают наличие
в исходной пластине наиболее типичных для монокристаллов SiC
структурных неоднородностей. В частности, хорошо различимы: вклю-
чения иных политипных модификаций SiC (см. рисунок,a); области,
содержащие малоугловые границы, распределение микротрубок (см.
рисунок,b); взаимосвязь объемных дефектов различной природы и
областей структурных напряжений, связанных с ними (см. рисунок, c); а
также неоднороность легирования по площади пластины, как показано
на рисунке, e, где представлено изображение четверти анодизирован-
ной пластины, полученное с помощью оптического сканера. Види-
мый концентрический узор отражает неоднородность распределения
примеси (N) в исходной пластине SiC, декорированную пористой
структурой. Как показали результаты измерений вольт-фарадных харак-
теристик, проведенных до анодизации, центральная часть исследуемой
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Изображения анодизированной пластины SiC: a, b, e — полученные с помощью
оптического сканера; c и d — с помощью оптического микроскопа; a — край
пластины с политипным включением; b — поликристаллическое обрамление
пластины, содержащее межзеренные границы (указано большой стрелкой) и
микротрубки с высокой плотностью распределения (малые стрелки); c —
в левой части изображения показана взаимосвязь открытой микротрубки и
политипного включения (1), в правой — выявленная область структурных
напряжений (2), связанных со скоплением микротрубок; d — изображение
той же части поверхности пластины ПКК, что и на c, но после травления
в расплаве КОН; e — изображение 1/4 части анодизированной пластины SiC
(цифрами 1 и 2 обозначены области с различной концентрацией примеси в
исходной пластине); f — СЭМ-изображение поперечного скола той же части
пластины, что и на e, иллюстрирующее различие сформированных пор по
размеру на границе областей 1 и 2.
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Продолжение рисунка.

пластины характеризовалась более высоким содержанием примеси, чем
периферия образца. Непосредственная связь неоднородности объем-
ной морфологии ПКК и неоднородности в распределении примеси
в исходном образце показана на рисунке, f, иллюстрирующем разли-
чие сформированных пор по их размеру для областей с различным
уровнем легирования (см. также комментарии в подписях к рисун-
ку, e, f ).

В дополнение отметим, что предлагаемый метод характеризации
карбида кремния может быть скомбинирован со стандартным методом
селективного травления SiC в расплаве KOH, применяемом для выявле-
ния микродефектов [24]. На рисунке,d представлено оптическое изоб-
ражение поверхности ПКК (см. рисунок, c), подвергнутой травлению
в щелочном расплаве, где ямки травления выявляют дислокационную
структуру образца. Согласно с данными работы [25], шестигранная
ямка травления соответствует области выхода микротрубки (обозначено
на рисунке, c и d как „1“), а ямки округлой формы — винтовым
дислокациям.

В заключение отметим, что предложенный метод характеризации
SiC не является полностью разрушающим. Сформированный пористый
слой может быть легко удален термическим окислением или переполи-
ровкой пластины.
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