RLECIEOSPOLITA | pATENTU TYMCZASOWEGO

POLSKA  |OPIS PATENTOWY/| 73718
LUDOWA

i N

l Patent tymczasowy dodatkowy KL 21g, 11/02
. ' ey mgf’? _ do patentu |

1 gff’ Zgtoszono:  21.11.1972 (P. 159004) '

| ﬁ,{éi | -

| Pierwszeristwo: ________ MKP* HO117/00

URZAD , |
PAI E N I 0 W Y Zgtoszenie ogloszono:  30.09.1973 .
PRL

Opis patentowy opublikowano: 31.12.1975

Tworca wynalazku-: Georgi Stareew

Uprawniony z patentu tymczasowego: Naukowo-Produkcyjne Centrum Pétprzewodnikéw
Instytut Technologii Elektronowej, Wars7awa (Polska)

Sposéb otrzymywania epitaksjalnych warstw pdtprzewodnikowych
oraz urzadzenie do stosowania tego sposobu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania epitaksjalnych warstw po%przewodmkowych oraz urzg-
dzenie do stosowania tego sposobu.

W dotychczasowych technologiach, warstwy poiprzewodmkowe przez wzrost epitaksjalny z fazy ciektej,
otrzymuje sig, przygotowujac roztwor metaliczny zawierajacy latwo topliwy metal jako rozpuszczalnik (naj-
czgsciej gal) i odpowiednig ilo$é materiatu pétprzewodnikowego (np. arsenek galu).

Roztwdr metaliczny i pétprzewodnikowa ptytke podtoza umieszcza si¢ oddzielnie w odpowiednio przygo-
towanej tédce, najczesciej grafitowej, wstawiajgc ja nastepnie do komory reakcyjnej, przez ktorg przepuszcza sig
oczyszczony gaz, najczesciej wodor, spetniajacy rolg zaréwno atmosfery ochronnej jak i redukcyjnej. v

Po -osiggnigciu temperatury zazwyczaj 800—900°C ptytka podtoza zostaje zalana roztworem metalicznym,
po czym nast¢puje okres chtodzenia podczas ktérego zachodzi wzrost epitaksjalny. Jakos¢ otrzymywanej
warstwy cpitaksjalnej zalezy od stanu powierzchni podtoza,-czystosci gazu, czystosci roztworu metalicznego,
czystosci todki i komory reakcyjne;j. :

Dotychczasowe urzadzenia nie ‘zapewniajg w czasie procesu odpowiedniej czystosci, a czyszczenie po-
wierzchni podioza zachodzi tylko przy pomocy gazu redukcyjnego, ktéry nie zapewnia nalezytego oczyszczenia
powierzchni podtoza i odpowiedniego odgazowania. Sposobem tym nie mozna oczysci¢ powierzchni podtoza
pbiprzewodnikowego pokrytego trudno usuwalnymi tlenkami.

Celem wynalazku jest usuniecie wyzej opisanych niedogodnosci przez opracowanie prostego sposobu i urza-
dzenia do oczyszczania i zapewnienia czystosci elementéw bioracych udzial w procesie epitaksji.

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze podtoze péiprzewodnikowe poddaje si¢ oczyszczaniu przy
pomocy bombardowania jonowego iwygrzewaniu w wysokiej dynamicznej prézini bezpoirednio przed roz-
poczeciem procesu Krystalizacji epitaksjalnej w komorze roboczej. Roztwory metaliczne poddaje si¢ oczyszcza-
niu przy pomocy wygrzewania w wysokiej dynamicznej prézni’ bezposrednio przed rozpoczgciem krystalizacji
epitaksjalnej w komorze roboczej, aca%y proces krystallzaql epitaksjalnej prowadzi si¢ w warunkach prézni
dynamiczne;j.
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Urzadzenie do stosowania sposobu weditug wynalazku sklada si¢ z uktadu do otrzymywania wysokiej
dynamicznej préini w komorze roboczej uktadu do wygrzewania podtoza péiprzewodnikowego iroztworu
metalicznego znajdujacego si¢ wtyglu lub tyglach, ktérym moze by¢ grzejnik oporowy lub indukcyjny.
Czyszczenie podtoza pdétprzewodnikowego uzyskuje si¢ przy pomocy uktadu do bombardzwania jonowego
(triody lub diody). Dynamiczne dozowanie oczyszczonego gazu odbywa si¢ za pomoca oddzielnego uktadu,
réwiiez wykonywanie ruchéw w komorze roboczej odbywa sie za pomoca oddzielnego uktadu manipulacyjnegn

Sposéb wedtug wynalazku i takie skojarzenie $srodkéw technicznych urzadzeiia, zapewnia dobra zwilzal-
nos$é powierzchni podtoza p6tprzewodnikowego przez roztwor metaliczny (metal). Pozwala to na prowadzenie
procesu - w zakresie najnizszych temperatur, przy ktdérych jest mozliwa krystalizacja z fazy ciektej (np.
500—600°C dla arsenku galu). Pozwala to otrzymaé jednorodne, bardzo gtadkie, o réwnej powierzchni i bardzo
cienkie warstwy epitaksjalne o kontrolowanej grubosci. Sposéb wedtug wynalazku pozwala réwniez na otrzy-
mywanie warstw epitaksjalnych nawet wtedy kiedy na powierzchni podtoza wystepuja tlenki trudne do usuwania
chemicznymi sposobami. Mozna réwniez wytwarza¢ w jednym procesie jedna lub wigcej wars w epitaksjalnych
na jednym podtozu, stosownie do ilosci tygli znajdujacych si¢ w komorze roboczej. Sposéb tcn pozwala na
‘otrzymywanie czystych jak i domieszkowanych epitaksjalnych warstw pétprzewodnikowych.

Przedmiot wynalazku jest doktadniej wyjasniony na podstawie jego przyktadu wykonania. Okreslong ilosé
roztworu metalicznego lub metalu wklada si¢ do przygotowanego w tym celu tygla wykonanego z materiatu
o dobrej przewodnosci cieplnej (np. grafitu). Podtoze péiprzewodnikowe ustawia si¢ w komorze roboczej.
 Wstepnie otrzymujemy wysoka dynamiczng prézni¢ (np. 107 —10® Tr) w celu odgazowania komory roboczej.
Nast¢pnie do komory roboczej wpuszcza si¢ dozowany szlachetny gaz np. argon, w celu stworzenia odpowie-
dnich warunkéw do wytadowania jarzeniowego, ktére odbywa si¢ za pomoca uktadu triodowego lub diodowego,

Do ptytki pétprzewodnikowej przyktada si¢ potencjat ujemny, w wyniku czego bombardowana jest ona

~w———=——jonami o niskiej energii, co daje w efekcie bardzo dobre oczyszczanie powierzchni. Komora robocza jest opréz-

niona ponownie do wysokiej dynamicznej prézni. W tych warunkach wykonuje si¢ wygrzewanie znajdujacych si¢
oddzielnie, podioza pdtprzewodnikowego iroztworu metalicznego (metalu). Obrébka termiczna w wysokiej
dynamicznej préini wptywa korzystnie na stan powierzchni podtoza pélprzewodnikowego pod wzgledem
czystosci. Obrébka termiczna jest réwniez stosowana do roztworu metalicznego (metali} wraz z tyglem,

-- wktérym on si¢ znajduje, co powoduje jego oczyszczenie (odgazowanie) z tlenkéw i innych zanieczyszczer.

Bezposrednio po tych operacjach podtoze pétprzewodnikowe zanurza si¢ w roztworze metalicznym (metalu) za

- —— . pomoc3 uktadu do manipulowania w komorze roboczej. Mozna réwniez stosowa¢ zalewanie ptytki roztworem

metalicznym lub metalem. Przy odpowiedniej predkosci chlodzenia nast¢puje wzrost warstwy epitaksjalnej.
Czynnosci te wykonuje si¢ w warunkach wysokiej dynamicznej prézni, ktéra zapewnia czysto$¢ procesu. Moz-
liwe jest prowadzenie procesu wzrostu epitaksjalnego w otoczeniu gazu np. wodoru.

Urzadzenie do wykonywania sposobu wedtug wynalazku jest przedstawione w przyktadzie wykonania na
rysunku ktory jest przekrojem pionowym.

Urzadzenie sktada si¢ z dozownika czystego gazu 1 przez ktdéry wpuszcza si¢ szlachetny gaz (np. argon) do
opréznionej komory roboczej, ktdra sktada si¢ z ptyty stalowej 2, szklanego klosza 3, uiszczelnionego uszczelkg
4. Wyltadowanie jarzeniowe otrzymuje si¢ dzieki uktadowi triodowemu, ktéry skiada sie z gorgcej katody 5,

' anody 6 i katody 7, do ktérej podtaczony jest blok grafitowy 8 z ptytka 9.

W celu uzyskania wigkszej wydajnosci procesu trawienia podtoza plytki 9 do ktérei pizyktadany jest

~ potencjat ujemny, podtacza si¢ elektromagnes 10.

Po bombardowaniu jonowym komorg robocza 10 oprdznia si¢ za pomocg uktadu do otrzymywania wyso-
kiej dynamicznej prézni 17 i dokonuje si¢ wygrzewanie ptytki pétprzewodnikowe;j 9 za pomoca grzejnika oporo-

- wego 11. Jednoczesnie wygrzewa si¢ tygiel grafitowy 12 zawierajacy roztwor metaliczny (nwetal) 13 przy pomocy

grzejnika oporowego 14. Nastepnie przesuwa si¢ zastone mechaniczng 15 i przy pomocy uktadu manipulacyj-
nego 16 ptytke 9 zanurza si¢ wroztworze metalicznym (metal) 13. Zanurzenie wystgpuje w temperaturze
500—600°C w przypadku arsenu galu i przy nastepnym ochtodzeniu wystepuje wzrost warstwy epitaksjalnej.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania epitaksjalnych warstw p6iprzewodnikowych® znamienny tyin, ze podtoze
pétprzewodnikowe poddaje sie¢ bombardowaniu jonowemu i wygrzewa w wysokiej dynamicznej prézni w ko-
morze roboczej bezposrednio przed rozpoczgciem procesu krystalizacji epitaksjalnej.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze roztwdr metaliczny lub roztwory metaliczne poddaje sig
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wygrzewaniu w wysokiej dynamicznej prézni w komorze roboczej bezposrednio przed rozpoczgciem procesu
krystalizacji epitaksjalnej. . .

3. Sposéb wedtug zastrz. 2, znamienny tym, Ze proces krystalizacji epitaksjalnej prowadzi si¢ w prozni
dynamicznej.

4. Urzadzenie do stosowania sposobu wedtug zastrz. 1, znamienne tym, Ze posiada uktad triodowy do
bombardowania jarzeniowego zaopatrzony w goraca katode (5), anode (6) i katode (7) lub uktad diodowy oraz
uktad do wygrzewania zaopatrzony w grzejniki oporowe lub indukcyjne (11) (14) iuktad do otrzymywania
wysokiej dynamicznej prézni (17) w komorze roboczej (3).
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