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ВВЕДЕНИЕ
Актуальность работы
Выращенные методом Чохральского кристаллы германия используются в различных областях от датчиков ядерной радиации, требующих материала с высоким сопротивлением, инфракрасных оптических компонентов, например, линз и зеркал, до германия на основании изолятора, которые производятся для современной наноэлектроники и требуют умеренно легированных оснований, а также, чтобы понизить удельное сопротивление подложек при эпитаксии арсенида галлия, применяемых в современных солнечных батареях. Каждая из этих сфер использования выдвигает свои собственные требования к качеству кристалла, особенно к дефектам роста [1].
Наличие температурно-ростовых напряжений может привести к растрескиванию кристаллов как во время охлаждения (на завершающей стадии роста), так и при механической обработке. Эти эффекты наиболее ярко выражены для большого монокристалла германия (более 150–200 мм в диаметре), используемого для изготовления оптических передатчиков        ИК-систем. Температурные градиенты, провоцирующие формирование дислокаций, определяются температурным распределением в растущем слитке, и для того, чтобы создать оптимальные температурные условия роста, необходимо исследовать температурные поля роста кристалла и процесс формирования фронта кристаллизации. Качественные зависимости плотности дислокаций от осевых и радиальных температурных градиентов в процессе кристаллизации известны, но во внимание нужно принять и то, что структура дислокаций растущего кристалла определяется полем температурного напряжения (температурного распределения) во всем диапазоне пластичности германия в довольно широком температурном интервале.
В решении многих практических проблем, в том числе и роста кристаллов, эффективно использовать подход, заключающийся в анализе условий формирования структуры дислокаций и основанный на сравнении моделирования и расчета термоупругого напряжения в системе с полученной путем эксперимента картиной распределения плотности дислокаций в выращенных кристаллах. Этот подход не может с высокой точностью дать количественное определение плотности дислокации в кристалле, но позволяет определить условия для получения слитков с низкими плотностями дислокации, выполнить сравнительный анализ режимов роста и распознать отличия наиболее интенсивного формирования дислокаций в растущем кристалле, а также создает условия для целенаправленного изменения температурных условий роста.
Основными требованиями к кристаллическим материалам для качественной оптики являются максимальная прозрачность в рабочем диапазоне длин волн, однородность по показателю преломления и минимальное количество дефектов кристаллической решетки. Для         ИК-области спектра, в которой в основном используются полупроводниковые материалы, до настоящего времени имеется ряд нерешенных проблем и, в первую очередь, отсутствие критерия отбора материала с минимальным коэффициентом поглощения.
Известно, что основным материалом в качестве оптической среды для приборостроения (линзы, объективы, окна, фильтры и т. д.) на области спектра 3–5 и 8–14 мкм является монокристаллический германий n-типа проводимости. В работе [1] сообщается, что за краем основной полосы погло​щения на длине волны 10,6 мкм промышленный высокоомный монокристаллический германий имеет коэффициент поглощения а, равный (4±2)·10-2 см-1, и только специальные методы очистки исходного материала и усовершенствование технологии выращивания позволяют получать образцы с а < 2·10-2 см-1.
Определение столь малой величины а из измерения пропускания, определяемого с помощью обычных спектральных приборов, связано с необходимостью использования толстых образцов. Из-за большой величины показателя преломления  германия  (п = 4) измерение  пропускания толстых

образцов сопряжено с расфокусировкой излучения в спектральных приборах и, как следствие, с ошибками в измеряемой величине пропускания [2]. Корректное определение а может быть выполнено иными методами на специальном оборудовании [3].
Для подробного исследования кристаллов, например, при определении его пригодности в определенных условиях применения, при определении распределения примесей, а также при контроле технологии выращивания, необходимо знание распределения коэффициента поглощения по всей площади кристалла. Такие подробные исследования распределения слабого оптического поглощения в больших и крупногабаритных кристаллах, диаметр которых превышает 20 мм, можно с успехом проводить, используя метод фотоупругости [4].
Выращивание монокристаллов германия большого диаметра (больше 100 мм), предназначенного для промышленного использования в качестве подложечного материала и оптического применения, сопряжено с большими материальными затратами. В связи с этим особенно актуальной становится проблема повышения структурного качества выращиваемых слитков германия путем совершенствования систем управления.
Одним из основных параметров в процессе роста слитков германия является его диаметр. Обеспечение постоянства диаметра растущего слитка по всей длине его цилиндрической части – самая актуальная задача управления процессом выращивания. Колебания диаметра во время выращивания приводят к структурному несовершенству кристаллов, появлению пластической деформации и другим неоднородностям кристаллической решетки, что сказывается на оптическом качестве производимого материала.
В этих условиях перспективным является вопрос об применении математического моделирования тепловых полей, позволяющих с помощью установленных критериальных закономерностей оптимизировать выбор конструктивных параметров ростового оборудования, разработки методов и устройств автоматического контроля и поддержания технологических параметров процесса выращивания слитков германия диаметром ≤ 100 мм.
Задача разработки экспрессных промышленных методик и устройств контроля, оптических и структурных характеристик с целью повышения оптического качества монокристаллического германия является актуальной как с научной, так и с практической точки зрения.
Связь работы с научными программами, планами, темами
Работа выполнялась автором на кафедре информационно-управляющих систем Кременчугского национального университета имени Михаила Остроградского в соответствии с межведомственной научно-технической программой «Нанофизика и наноэлектроника» и связана с реализацией следующих научно-исследовательских работ:
– НИР «Разработка способов и методов экспресс-контроля структурных несовершенств в слитках германия и арсенида галлия оптического применения», государственный регистрационный номер ДР №0106U000055;
Цель и задачи исследования
Цель диссертационной работы – разработка научно обоснованных экспрессных методов и устройств контроля структурного совершенства и оптического качества монокристаллов германия для оптического применения и разработка на их основе технологического оборудования для выращивания слитков германия ≤ 100 мм.
Достижение поставленной цели обеспечивается в результате решения следующих научных задач.
 
- разработки  принципов   построения   моделей   процессов  образования дислокаций в процессе выращивания слитков германия; 



- разработка методика и устройства для дискретного пошагового контроля двулучепреломления в пластинах монокристаллического германия диаметром от 20 - 100мм; 



- разработка математической модели и определение условий тепломассопереноса в тепловом узле;



- разработка системы управления выращиванием слитка с системой сервоконтроля и устройством для автоматического контроля диаметра выращиваемого слитка германия на основе метода взвешивания;



- экспериментальное определение температурного режима выращивания слитков германия и разработка геометрических параметров теплового узла установки для выращивания слитков германия диаметром ≤ 100мм;

 
- разработка  конструкции установки  выращивания  в  автоматическом режиме слитков монокристаллического германия диаметром ≤ 100мм;



- экспериментальное исследование и разработка методики определения областей   оптических   аномалий   для    экспрессного   контроля   оптического качества слитков германия диаметром ≤ 100мм.

Объект исследования – технология выращивания слитков германия методом Чохральского.
Предмет исследования – механизмы формирования температурного поля, температурных напряжений, дислокаций, оптических аномалий, определяющих оптическое качество выращиваемых слитков германия.
Методы исследования
Выполнение исследования базировались на фундаментальных положениях теории тепломассопереноса, теории фотоупругости, математического моделирования.
В исследовании использовались методы:
- метод ИК-поляриметрии для исследования внутренних (пластических напряжений);

- метод селективного травления и световой микроскопии для контроля плотности дислокаций;
- метод спектрофотомерии для исследования оптических характеристик монокристаллического германия.
Научная новизна полученных результатов
В процессе решения поставленных задач автором получены следующие научные результаты:
1. Установлено, что распределение внутренних напряжений и плотности дислокаций в плоскости (100) германия носит островковый характер, свойства которого зависят от анизотропии модуля Юнга Е и коэффициента Пуасcона υ в этой плоскости.
2. Впервые разработана математическая модель для условий тепломассопереноса с системой сервоконтроля с замкнутой петлей обратной связи для контроля и поддержания диаметра выращиваемого слитка германия, с использованием метода взвешивания выращиваемого слитка.
3. Впервые определена модель, связывающая геометрические параметры тепловых экранов ростовой установки с угловыми коэффициентами тепловых потоков измерения на поверхности экранов, что позволило разработать тепловой узел по критерию минимизации температурных градиентов в выращиваемом слитке германия.
4. Впервые установлено, что равномерное распределение температуры для заданного, регулируемого диаметра выращиваемого слитка вызывает снижение радиального температурного градиента и, как следствие, температурных напряжений.
5. Установлено, что в образцах германия ориентации (100) выращенного методом Чохральского, существует четыре неоднородные области с повышенной плотностью дислокаций ≥ 3∙10 см-2, которые коррелируют с областями повышенных внутренних напряжений  и областями оптических аномалий  и имеют связь с распределением модуля Юнга Е и коэффициента Пуассона υ.
Практическое значение полученных результатов
Разработанное устройство и методика контроля внутренних напряжений позволили ввести экспрессный контроль и усовершенствовать технологические режимы выращивания слитков оптического германия диаметром ≤ 100 мм с улучшенными структурными и оптическими характеристиками. Проведенное моделирование тепловых условий выращивания слитков германия позволило определить основные критерии для равномерного распределения температуры при заданном, регулируемом диаметре, снизить радиальные температурные градиенты, разработать тепловой узел с минимальными температурными градиентами, а внедрение в производство установки «Германий 100» дало возможность в автоматическом режиме выращивать монокристаллические слитки германия диаметром 100мм с плотностью дислокаций ≤ 103 см2 и с однородными по плоскости пластины оптическими характеристиками.
Разработанная установка и методики внедрены на ОАО «Статус» (акт внедрения от 10.02.2013 г.).
Отдельные результаты, полученные в диссертационной работе, используются в учебном процессе при изучении дисциплины «Технологии производства полупроводниковых материалов» на кафедре информационно-управляющих систем Кременчугского национального университета имени Михаила Остроградского.
Личный вклад соискателя
Работа выполнена на кафедре информационно-управляющих систем Кременчугского национального университета имени Михаила Остроградского. Основные результаты представлены в работе, получены лично автором и являются его личным научным вкладом.

В работах, выполненных в соавторстве, лично Малеванному В. В. принадлежат следующие научные результаты.
1. В работе [1] – проведено моделирование теплового поля при росте слитков германия по методу Чохральского.
2. В работе [2] – разработана  методика дискретного,   пошагового контроля двулучепреломления в германии.
3. В работе [3] – разработана функциональная схема устройства автоматического контроля и поддержания диаметра слитка германия методом взвешивания.
4. В работе [4] – разработана структурная схема устройства «Германий 100».
5. В работе [5] – разработана методика и проведены исследования по определению оптических аномалий в монокристаллах германия.
Апробация результатов работы
Основные положения работы докладывались и обсуждались на: V Международной научной конференции «Функциональная база наноэлектроники» (г. Харьков-Кацивели, 30 сентября – 5 октября 2012); XI Международной научно-технической конференции «Физические процессы и поля технических и биологических объектов» (г. Кременчуг, 2012); IV Всеукраинской научно-практической конференции «Системный анализ. Информатика. Управление» (г. Запорожье, 13–16 марта 2013); II Международной научно-практической конференции «Полупроводниковые материалы, информационные технологии и фотовольтаика» (ПМИТФ–2013) (г. Кременчуг, 22–24 мая 2013 г.).
Публикации
Основные результаты диссертации опубликованы в 9 печатных работах, из них 5 статей в специализированных научных изданиях, утвержденных ВАК Украины и 4 работах в материалах научных конференций.

Структура и объем диссертации
Диссертация состоит из введения,  четырех разделов,  выводов, списка
использованных источников и приложений. Содержит _147_страниц основного текста, _46_ рисунков _1_таблицу, перечень использованных источников из _117_ наименований, приложения на _5_страницах.
ВЫВОДЫ
1. Проведено моделирование и расчет термоупругих напряжений и плотности дислокаций в слитках германия, выращенных методом Чохральского, впервые определено, что в области высокой дислокационной активности вдоль кристаллографических направлений скольжения участки разделяются свободными от дислокаций зонами, которые напрямую связаны с анизотропией модуля Юнга Е и коэффициента Пуассона υ.
2. Разработанная методика и устройство определения неоднородности двулучепреломления в пластически деформированных пластинах германия хорошо согласуется с пространственной гетерогенностью оптических свойств германия, таких как коэффициент пропускания Т, коэффициент отражения R и коэффициент поглощения
[image: image1.wmf]α

, что может быть использовано для экспрессного определения однородности коэффициента поглощения 
[image: image2.wmf]α

.
3. Разработана математическая модель, связывающая геометрические параметры тепловых экранов ростовой установки с угловыми коэффициентами тепловых потоков излучения на поверхности экранов, что позволило оптимизировать разработку теплового узла по критерию минимизации.

4. Разработана конструкция экспериментальной установки «Германий 100», позволяющая в автоматическом режиме выращивать монокристаллические слитки германия диаметром 100мм с плотностью дислокаций < 103 cм-2.

5. Разработана математическая модель и схема теплового узла с системой управления с замкнутой петлей обратной связи, в основу которой положен метод взвешивания выращиваемого слитка германия с системой сервоконтроля.

6. Разработано устройство, реализующее предложенный метод управления диаметром, в которое включен канал измерения нестабильности питающего напряжения и канал измерения температур в зоне установки датчика веса слитка. Предложенные решения и метрологическая аттестация устройства позволили обеспечить абсолютную погрешность измерения диаметра слитка германия, не превышающую ± 1,5 мкм.

7. Проведенные по предложенной методике  исследования оптических характеристик пластины германия ориентации (100) и диаметром 96 мм показали наличие в плоскости пластины оптических аномалий в виде локальных островков.

8. Практическая ценность полученных результатов заключается во внедрении в производство на ОАО «СТАТУС» методики измерения и распределения внутренних напряжений и экспрессного контроля оптического качества монокристаллов германия, а также установки выращивания слитков германия диаметром 100 мм, с разработанным нами тепловым узлом и системой автоматического контроля и поддержания диаметра выращиваемых слитков. Суммарный годовой экономический эффект по данным акта внедрения составляет 42 тыс. грн.
9. Дислокационное травление позволило выделить в образцах германия пять неоднородных областей с повышенной плотностью дислокаций ≥ 3·104см-2, которые коррелируют с областями повышенных внутренних напряжений и областями оптических аномалий и имеют связь с упругими постоянными германия.

10. Разработанная методика определения аномалий оптических областей позволяет экспрессно контролировать оптические качества слитков германия большого диаметра, применяемого в оптике.
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