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(57) Способ получения бездислокационных
монокристаллов кремния методом бести-
гельной зонной плавки, включающий выра-
щивание на затравке тонкой "шейки",
разращивание конической части монокри-
сталла до заданного диаметра и последую-
щее выращивание цилиндрической части
монокристалла диаметром D, при использо-

Изобретение относится к металлургии
полупроводниковых материалов и может'
быть использовано при выращивании без-
дислокационных монокристаллов кремния
методом индукционной бестигельной зон-
ной плавки.

Известен способ получения бездислока-
ционных монокристаллов"кремния методом
бестигельной зонной плавки (1). Этот способ
включает выращивание на затравке тонкой
"шейки", разращивание конической части
монокристалла до заданного диаметра и по-
следующее выращивание цилиндрической

вании индуктора с внутренним диаметром d,
меньшим величины D, о т л и ч а ю щ и й с я
тем, что разращивание конической части мо-
нокристалла до диаметра, равного 0,7 - 0,8
внутреннего диаметра индуктора произво-
дят с уменьшением скорости перемещения
зоны расплава по соотношению V - 9 - 0,26х
х D, затем на участке разращивания до диа-
метра, равного 1,0 - 1,1 внутреннего диамет-
ра индуктора, скорость перемещения зоны
расплава поддерживают постоянной, и по-
следующее разращивание монокристалла
до заданного диаметра производят при рав-
номерном увеличении скорости перемеще-
ния зоны расплава до достижения заданной
ее величины, определяемой из соотноше-
ния

V>12,24 х D"0'32 х exp[D х 10*3]
где V - скорость перемещения зоны распла-
ва, мм/мин;

D - диаметр выращиваемого монокри-
сталла, мм; -

d - внутренний диаметр индуктора, мм.

части монокристалла диаметром D, при ис-
пользовании индуктора с внутренним диа-
метром d, меньшим величины D.

Известный способ имеет низкую восп-
роизводимость процесса выращивания без-
дислокационных монокристаллов и низкий
выход годного продукта. Это обусловлено
тем, что процесс выращивания начальной,
конической части монокристалла по извест-
ному способу создает (из-за отрицательного
воздействия электромагнитного поля индук-
тора) неоднородное тепловое поле в кри-
сталлизуемой части монокристалла и не
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позволяет оптимизировать получение без-
дислокационного монокристалла кремния.

В основу предлагаемого изобретения
поставлена задача усовершенствование
способа получения бездислокационных мо-
нокристаллов кремния методом бестигель-
ной зонной плавки, в котором новой
совокупностью операций (новые режимы) по
разращиванию конической части бездисло-
кационного монокристалла кремния позво-
лило бы обеспечить высокую
воспроизводимость процесса выращивания
бездислокационных монокристаллов крем-
ния заданного диаметра максимальной дли-
ны (веса) за счет исключения
отрицательного воздействия электромаг-
нитного поля индуктора на близко располо-
женную поверхность кристаллизации
выращиваемого бездислокационного моно-
кристалла.

Достигается это тем, что в способе пол-
учения бездислокациоиных монокристаллов
кремния методом бестигельной зонной
плавки, включающем выращивание на за-
травке тонкой "шейки", разращивание ко-
нической части мОнокрисгалла до
заданного диаметра и последующее выра-
щивание цилиндрической части монокри-
сталла диаметром D, при использовании
индуктора с внутренним диаметром d,
меньшим величины D, разращивание кони-
ческой части монокристалла до диаметра,
равного 0,7 - 0,8 внутреннего диаметра
индуктора производят с уменьшением ско-
рости перемещения зоны расплава по соот-
ношению V = 9 - 0,26-D, затем на участке
разращивания до диаметра, равного 1,0 -
1,1 внутреннего диаметра индуктора, скоро-
сть перемещения зоны расплава поддержи-
вают постоянной, и последующее
разращивание монокристалла до заданного
диаметра производят при равномерном уве-
личении скорости перемещения зоны рас-
плава до достижения заданной ее величины,
определяемой из соотношения:

V>12.24-D~°l32-exp[D-10"3],

где: V - скорость перемещения зоны распла-
ва, мм/мин;

D - диаметр выращиваемого монокри-
сталла, мм;

d - внутренний диаметр индуктора, мм.
Технический результат предлагаемого восп-

роизводимого выращивания бездислокацион-
ных монокристаллов кремния диаметром до 150
мм выражается в повышении воспроизводимо-
сти процесса выращивания, выхода в готовую
продукцию и производительности процесса, а

также обеспечении получения бездисло» *
циомных монокристаллов без свирл - дефек-
тов о

Участок разращивания конической час
5 ги бездислокационної о монокристалла до

заданного диаметра является определяю-
щим в процессе выращивания всего моно
кристалла. На этом участке формируются
тепловые условия роста монокристалла, пу-

10 тем воздействия электромагнитного поля
индуктора создается зона расплава задан-
ной конфигурации, а также достигается не-
обходимое соотношение скоростей
перемещения исходного и выращиваемого

15 кристаллов для получения конечной, задан-
ной величины диаметра монокристалла.
Особенно это важно, когда диаметр кониче-
ской части монокристалла достигает и начи-
нает превышать внутренний диаметр

20 индуктора. Это связано со сложным процес-
сом перераспределения и взаимодействия
расплава, из которого происходит кристал-
лизация, и электромагнитного поля, излуча-
емого индуктором. Практикой было

25 установлено, что при малом расстоянии
между расплавом и индуктором (примерно
1-3 мм), из-за сильного электромагнитного
давления расплав начинает деформировать-
ся, вплоть до оплавления уже закристалли-

30 зовавшейся части монокристалла. Это
приводит к нарушению бездислокационной
к . руктуры монокристалла и прекращению
процесса выращивания.

На первом этапе разращивания кониче-
35 ской части монокристалла, когда диаметр

монокристалла достигает величины 5 - 10
мм, расплав находится на достаточном уда-
лении от индуктора и не деформируется
электромагнитным полем индуктора (при-

40 мерно на расстоянии 1 0 - 1 5 мм). Следует
при этом отметить, что при выращивании
монокристаллов диаметром большим, чем
внутренний диаметр индуктора, величина
внутреннего диаметра индуктора, находит-

45 ся в пределах от 30 до 36 мм. На этом этапе
преобладающую роль играют условия тепло-
массообмена разращиваемой конической
части монокристалла.

На первом этапе, по мере увеличения
50 диаметра разращиваемой конической части

монокристалла, тепло кристаллизации, вы-
деляющееся на фронте кристаллизации, от-
водится через твердую фазу (монокристалл)
При этом тепла кристаллизации выделяется

55 больше, чем отводится при поддержании по-
стоянной скорости перемещения зоны рас-
плава, что создает условие выравнивания
температуры в зоне расплава, снижению
градиента температуры на фронте кристал-
лизации и резкому ухудшению воспроизво-
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вание на затравке тонкой "шейки". Выращи-
вание тонкой шейки производят при скоро-
сти перемещения зоны расплава 10 мм/мин.
Диаметр тонкой "шейки" составлял 2,5 мм,
длина - 70 мм. После выращивания тонкой 5
"шейки" производят разращивание кониче-
ской части монокристалла. Разращивание
конической части монокристалла выполня-
ют в три этапа.

На первом этапе: от величины диаметра 10
выращенной тонкой "шейки", равной 2.5 мм
до величины диаметра разращиваемой ко-
нической части монокристалла, равной 27,2
мм (0,8d - 0,8 • 34 » 27,2 мм) скорость пере-
мещения зоны расплава уменьшают от 10 15
мм/мин до 1,9 мм/мин (V = 9 - 0,26 * D -
=9 - 0,26 • 27,2 = 1,9 мм/мин).

На втором этапе: от величины диаметра
разращиваемой конической части монокри-
сталла, равной 27,2 мм до величины диамет- 20
ра разращиваемой конической части
монокристалла, равной 37,4 мм (0,8 d - 1,1
d = 27,2 - 37,4) скорость перемещения зоны
расплава поддерживают постоянной и рав-
ной 1,9 мм/мин. 25

*На третьем этапе: от величины диаметра
разращиваемой конической части монокри-
сталла, равной 37,4 мм (1,1 d о 1,1 • 34=» 37,4
мм) величины диаметра цилиндрической ча-
сти выращиваемого монокристалла, равной 30
100 мм скорость перемещения зоны распла-
ва равномерно увеличивают от 1,9 мм/мин
до 3,1 мм/мин

(V>12,24 • D"032 • exp[D • 10'3];
V-12,24 • 10(Г(-0,32) • ехр[100 3 5

- 3.098 мм/мин).

После достижения заданной величины
диаметра монокристалла и соответствую-
щей ей по соотношению (формуле) скорости
перемещения зоны расплава производят
выращивание цилиндрической части моно-
кристалла.

Аналогичным образом режим разращи-
вания конической части монокристалла с пе-
ременной скоростью перемещения
устанавливали и для всех остальных опытов.

В опыте № 11 в четвертой колонке вы-
ражение "1.1 (резко)" обозначает, что уве-
личение скорости производят
неравномерно, но сразу установив ее за-
данную величину, которую определяют по
соотношению

V> 12,24 -D"0'3 2 -exp[D • 10'3]
В опыте №12 выращивание бездислока-

ционных монокристаллов производят в со-
ответствии с прототипом, т.е. без изменения
режима разращивания конусной части мо-
нокристалла.

Выход годного продукта Q определяли:
Q-Рм/Рп • 100%,

где: Рм - вес бездислокационной части мо-
нокристалла, г;

Рп - вес исходного поликристаллическо-
го стержня, г.

Величина выхода годного продукта, вы-
раженная в %, приведена в пятой колонке
таблицы.

Как видно из приведенных в таблице
данных, наилучшие результаты выращива-
ния бездислокационных монокристаллов
кремния достигаются при реализации заяв-
ляемых режимов способа.

N» опы-
та

1

2

3

4

5

Участок
уменш. Vpx
до вел-ны

D/d равной

0.5

0.7

0,7

0.7

0,8

Участок
Урх=* const

при D/d рав-
ном

-

0,9

1.1

1.0

0.9

-

Начало у ве-
лич. Vpx при
D/d равном

0.5

0.9

1.1

1.0

0.9

Выход годно-
го, %

0

73-

96

94

80

Примечания

Вырастить монокристалл
не удалось из-за возникно-
вения непроплавов на пла-
вящемся стержне. Возни-
кал эффект непроплаоле-
нил зоны расплава

Іроцесс выращивания
прошел Оез замечаний

Іроцесс выращивания
прошел без замечаний

Возникал эффект непроп-
лавления зоны расплава
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Продолжение таблицы

0,8 0.8 Высота зоны расплава пре-
вышала критическую. Ава-
рийный процесс

0,8 1.0 1.0 94 Процесс выращивания
прошел без замечаний

0,8 1,1 1.1 96 Процесс выращивания
прошел без замечаний

1,0 1.1 75 Зона расплава деформиро-
валась. Рост бездислока-
ционного монокристалла
неустойчив

10 1.0 1,0 0 Возникало непроплавле-
ние исходного1кристалла
из-за малой' чзысоты зоны
расплава д |

11 0,8 о 1.1 1.1
(резко)

67 Высота звпы расплава пре-
вышает критическую. Рост
монокристалла прекра-
щался

12 52 Процесс выращивания
прекращался из-за возник-
новения непроплавов на
исходном стержне

13 0,5 1,0 0 Вырастить монокристалл
не удалось из-за возникно-
вения непроплавов на пла-
вящем стержне

14 0,7 0.9 0,9 73 Возникал эффект непроп-
лавления зоны расплава

15 0,7 1.1 1.1 96 Процесс выращивания
прошел без замечаний

16 0,7 1,0 1.0 94 Процесс выращивания
прошел без замечаний

17 0,8 0,9 0,9 80 Возникал эффект непроп-
лавления зоны расплава

18 0,8 0,8 30 Высота зоны расплава пре-
вышала критическую. Ава-
рийный процесс
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димости выращивания бездислокационных
монокристаллов кремния. Поэтому необхо-
димо на первом этапе скорость перемеще-
ния зоны расплава уменьшать - это
приводит к уменьшению количества кри-
сталлизующегося расплава, к увеличению
градиента температуры в выращиваемой ча-
сти монокристалла и, как следствие, к увели-
чению теплоотвода. Это благоприятно
сказывается на температурные условия на
фронте кристаллизации и обеспечивает вос-
производимость выращивания бездислока-
ционных монокристаллов.

На втором этапе, на участке, когда диа-
метр разращиваемой конической части мо-
нокристалла становится равным 0,7 - 0,8
величины внутреннего диаметра индуктора,
начинают стабилизироваться условия тепло-
отвода и взаимодействия злектромагнитно-

При этом постепенно увеличивается количе-
ство тепла кристаллизации, уменьшается
градиент температуры и увеличивается рас-
стояние между расплавом и индуктором.

5 Проведенные эксперименты позволили ус-
тановить эмпирический алгоритм измене-
ния режима выращивания начальной,
конической части бездислокационного мо-
нокристалла и выразить его формулой, кото-

10 рая связывает технологические параметры
процесса и обеспечивает воспроизводимый
процесс выращивания бездислокационных
монокристаллов кремния.

Если скорость выращивания сразу уве-
15 личить до заданной формулой величины, то.

за счет резкого увеличения тепла кристал-
лизации происходит резкое уменьшение
градиента температуры в расплаве и, как
следствие, нарушение бездислокацион-

го поля индуктора. На этом участке скорость 20 ной структуры выращиваемого монокри-
перемещения зоны расплава, достигнутую в сталла.
результате ее уменьшения на первом этапе, Испытание предлагаемого способа про-
необходимо поддерживать постоянной. водили выращиванием опытной партии без-
Происходит "самостабилизация" условий дислокационных монокристаллов кремния
тепло-массообмена и взаимодействия рас- 25 методом бестигельной зонной плавки с ис-
плава и электромагнитного поля индуктора. пользованием установок "Кристалл ~ 108й. В
По достижению разращиваемой конической каждом опыте с заданным режимом вырэ-
части монокристалла диаметра, равного 1,0 щиоали по три монокристалла. Выращива-
- 1,1 онутреннего диаметра индуктора, этот . ние боздислокационных монокристаллоо
участок заканчивается и требуется дальней- 30 кремния, производили в среде аргона с ис-
шее управление процессом разращивания пользованием одновиткового, тарельчатого
монокристалла. ' типа индукторов с внутренним диаметром

Если продолжить процесс выращивания \ 32 мм и внешним диаметром 100 мм при
при уменьшенной на первом участке скоро- выращивании монокристаллов диаметром
сти выращивания, то, из-за увеличенной ве- 35 50 мм, и с внутренним диаметром 34 мм и
личины теплоотвода, достигнутой на первом
участке, расстояние между зоной, расплава
и индуктором уменьшится и зона расплава
будет деформироваться. Это приводит к на-
рушению бездислокационной структуры вы- 40
ращиваемого монокристалла.

Следующим, третьим этапом, является
разращивание конической части монокри-
сталла после достижения им диаметра, рав-

внешним диаметром 150 мм при выращива-
нии монокристаллоо диаметром 100 мм.

Примеры конкретного выполнения спо-
соба.

После затравления, т.е. создания общей
зоны расплава между затравкой и исходным
стержнем, производят выращивание на за-
травке тонкой "шейки". Выращивание тон-
кой шейки производят при скорости

ного 1,0 - 1,1 внутреннего диаметра 45 перемещения зоны расплава 10 мм/мин (в
индуктора. На этом участке, за счет увели-
чившегося теплоотвода через объем выра-
щенного монокристалла, расплав
приближается к индуктору и начинает усили-
ваться воздействие на нега электромагнит-
ного поля индуктора. Для устранения этого
эффекта скорость перемещения зоны рас-
плава необходимо увеличивать. Как показа-
ла практика выращивания монокристаллов,
увеличение скорости перемещения зоны
расплава целесообразно производить рав-
номерно (линейно) до достижения величи-
ны, которая необходима для обеспечения
заданного качества структурного совершен-
ства бездислокационного монокристалла.

50

55

практике выращивания бездислокационных
монокристаллов кремния используют, обыч-
но, диапазон скоростей перемещения зоны
расплава от 7 мм/мин до 15 мм/мин). Диа-
метр тонкой "шейки" составлял 2 - 2,5 мм,
длина - 50 - 70 мм. После выращивания
тонкой "шейки" производят разращивание
конической части монокристалла до задан-
ного диаметра.

В таблицу внесены данные, полученные
в результате пропеденных испытаний.

Опыты № 1 - 1 1 проводят при выращи-
вании бездислокационных монокристаллов
кремния диаметром 50 мм.
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Опыт N? 12 проводят при выращивании
бездислокационных монокристаллов крем-
ния диаметром 50 мм и 100 мм.

Опыты W? 13-23 проводят при выращи-
вании бездислокационных монокристаллов
кремния диаметром 100 мм.

При этом режим разрзщиванип кониче-
ской части монокристалла устанавливают
следующим образом, в соответствии с фор-
мулой изобретения.

На первом участке, участке уменьшения
скорости перемещения зоны расплава (в
таблице обозначено Vpx), уменьшение ско-
рости устанавливают по соотношению V -
•=9 - 0,26 * D до величины диаметра разра-
щиваемого монокристалла D/d, которая
приведена во второй колонке таблицы. При
выращивании монокристаллов диаметром
50 мм, например опыт №1, после выращива-
ния тонкой "шейки" скорость перемещения
зоны расплава уменьшают от 10 мм/мин п
начале разращивания конической части мо-
нокристалла до 4,8 мм/мин при достижении
диамет°ра разращиваемой части монокри-
сталла 16 мм (D/d = 16/32 = 0,5; V - 9 - 0,26
D = 9 - 0,26 * • 16 = 4,84). В опыте № 3 скорость
уменьшают от 10 мм/мин до 3,2 мм/мин при
достижении диаметра разращиваемой части
монокристалла 22 мм (D/d - 22/32 - 0,7; V -
9 - 0,26 *-22 - 3,2). Во всех остальных опы-
тах, кроме опыта № 12, уменьшение скоро-
сти перемещения зоны расплава
производят аналогичным путем, с учетом
приведенных в формуле изобретения соот-
ношений.

После этого на втором участке - участке
поддержания скорости перемещения зоны
расплава (Vpx) постоянной, устанавливают
скорость, достигнутую после ее уменьшения
на первом участке. Поддержание постоян-
ной скорости перемещения зоны расплава
производят до величины диаметра разращи-
ваемого монокристалла D/d, которая приве-
дена в третьей колонке таблицы. Если в
опыте не предусматривалось выполнения
участка разращивания при постоянной ско-
рости перемещения зоны расплава, то в со-
ответствующей строке третьей колонки
таблицы стоит знак"-".

Например, для опыта № 3 скорость пе-
ремещения зоны расплава 3,2 мм/мин под-
держивают от величины диаметра
разращиваемой части монокристалла, рав-
ной 22 мм, до величины диаметра, равной 35
мм (D/d » 35/32 - 1.1). В опыте № 1 участок
разращивания с постоянной скоростью пе-

. ремещения зоны расплава но предусматри-
вался, как и отмечено в таблице. В опыте №
1 после участка уменьшения скорости сразу

должен начинаться третий участок - участок
увеличения скорости перемещения зоны
расплава.

На следующем, третьем участке - участ-
5 ке разращивания монокристалла до задан-

ного диаметра, скорость перемещения зоны
расплава (Vpx) равномерно (по специальной
программе) увеличивают до достижения за-
данной ее величины, которую определяют

10 по соотношению
V>12,24 • D"0"32 • exp[D • 10~3]
Увеличение скорости начинают произ-

водить после выполнения операций на вто-
ром участке, при величине диаметра

15 разращиваемого монокристалла D/d, кото-
рая приведена в четвертой колонке таблицы.
Если в опыте не предусматривалось выпол-
нение участка разращивания с увеличением
скорости перемещения зоны расплава, то,

20 как и в третьей колонке, в соответствующей
строке четвертой колонки таблицы стоит
знак "-".

Так, в опыте № 3 участок увеличения
скорости начинают при диаметре выращи-

25 ваемой части монокристалла, равном 35 мм
(D/d = 35/32 « 1.1). Заданную (которая дол-
жна быть при выращивании цилиндриче-
ской части монокристалла) скорость
перемещения, равную 3,8 мм/мин, и опре-

30 деленную по соотношению
(V> 12,24 -D"0'32 • exp[D • 10'3];
V - 12,24 • 50"°l32 • exp[50 • 10"3] = 3,68),

достигают при достижении диаметра моно*
кристалла, равного 50 мм, т.е. заданной тех-

35 нологическим режимом величины диаметра
монокристалла.

В опыте Ns 1 увеличение скорости пере-
мещения зоны расплава оказалось неприем-
лемым, т.к. достигнутая на первом этапе

40 скорость, равная 4,8 мм/мин была достаточ-
но большой по величине. Поскольку участок
разращивания с постоянной скоростью был
исключен, то зона расплава имела высоту
больше критической и осуществить процесс

45 выращивания бездислокационного моно-
кристалла не удалось.

Для опыта N? 20, например, неразрыв-
ная последовательность операций режима
разращивания конической части монокри-

50 сталла состоит в следующем.
В соответствии с задачей опыта № 20,

необходимо было вырастить бездислокаци-
онный монокристалл кремния диаметром
100 мм. Для этой цели применяют одновит-

55 ковый, тарельчатого типа индуктор с внут-
ренним диаметром 34 мм.

После затравления, т.е. создания общей
зоны расплава между затравкой и исходным
стержнем, начинают производить выращи-
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Продолжение таблицы

1

19

20

21

22

23

2

0.8

0,8

1.0

1,0

0.8

3

1.0

1,1

1,1

1,1

4

1,0

1,1

1,1

1.0

1,1
(резко)

5

94

96

75

0

67

6

Процесс выращивания
прошел без замечаний

Процесс выращивания
прошел без замечаний

Зона расплава деформиро-
валась. Рост бездислока-
ционного монокристалла
неустойчив

Возникало непроплавле-
ние исходного кристалла
из-за малой высоты зоны
эасплава

Зысота зоны расплава пре-
вышает критическую. Рост
монокристалла прекра-
щался
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