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摘要：通过对高压液封直拉法InP单晶生长过程的几个关键因素的分析，设计了合适的热场系统，有效地降低了

孪晶产生的几率．在自己设计制造的高压单晶炉内首先将铟和磷进行合成，然后采用坩埚随动技术等重复生长了

直径为50mm，长190mm和直径80～lOOmm，长150ram的半绝缘InP单晶．
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1 引言

InP是一种重要的光电子和微电子基础材料，

用于制造光纤通信用的激光器、探测器，网络光通信

用的集成电路以及高频微波、毫米波器件等口]．

随着器件应用的不断拓展和成熟，要求衬底成

本要尽量降低．从几何尺寸的角度讲，半导体晶体单

晶材料的发展趋势一个是不断增大直径，另一个就

是尽量将晶体拉长．日本曾报道过长700mm以上

的直径为75mm GaAs单晶，100mm单晶也可到

500mm左右．但最长的InP的报道仅为240mm，其

有效单晶部分为210mm[2’3]．有关GaAs长单晶的

研究认为，LEC系统中热场分布、热对流、坩埚直径

和坩埚初始位置及装料量的多少对LEC法生长的

GaAs单晶锭长度都有影响．这些因素显然对生长

较长的InP单晶同样具有重要的影响．InP单晶之

所以难以生长得较长，主要是长单晶非常容易出现

孪晶．因此，减少孪晶的产生一直是InP单晶生长技

术的研究重点[4]．生长<100>晶向较长InP单晶的技

术已成为InP晶片大批量生产必须解决的关键技

术．实验研究已表明，由于InP的堆剁层错能在常见

的几种半导体材料中最低，InP单晶的生长过程中

极易出现孪晶，尤其是生长较长的单晶更加困难，严

重地制约着成晶率的提高，这使得作为衬底材料的

InP晶片的价格很高[5]．

Hurle和Zhao等分析了InP晶体生长中的孪
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晶现象和其产生机理，从理论上解释了InP晶体生

长中容易出现孪晶的主要原因[6]，分析了孪晶出现

的主要规律，他们认为孪晶产生的主要条件有：(1)

晶体生长过程中一个(111>生长小平面附着于三相

界面；(2)小平面上的温度过冷度超过临界值时使得

孪晶的产生比沿原有晶向生长的界面能降低，对于

LEC．InP而言，温度起伏(过冷度)的最大值为

15℃；(3)生长晶体外表面的晶向使其切向形成一个

孪晶晶核，产生一个<111>晶向的平面．由于<111>平

面的自由能低于其他的晶格平面，孪晶晶核的自由

能比原有的晶向晶核的自由能低．这些条件的满足

与放肩角的大小有关(放肩角定义为晶体生长方向

与晶锭表面切线的夹角)，不同生长方向的临界角度

不同，<111>的为51。，<100>的为35．5。．然而更早时

Mueller的研究认为孪晶的出现与放肩角度无关．

实际工艺中几乎各种放肩角度都可以生长出无孪晶

单晶，但一些角度的放肩过程比较平稳，容易控制．

因此无论怎样，大家的共识是减少晶体生长过程中

孪晶出现几率的关键是保持坩埚内熔体中的温度起

伏小，晶体生长有足够的动力，其他干扰因素小等几

个关键点．由于InP晶体生长是在气压高达4MPa

和温度为1062℃的条件下进行，由气流和熔体的对

流造成的温度起伏很大．这必然要求设计的热场能

够有效地减小坩埚内的熔体和炉内气体的对流的影

响[6]．本文通过调整InP晶体生长的热系统，生长了

总长210mm，单晶部分达到190mm长的直径

50mm<100>晶向的半绝缘InP单晶，对于75mm，
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100mm的单晶长度达到了150mm．

2 实验

单晶生长是在自己设计制造的高压单晶炉内进

行的．我们使用内径140mm的石英坩埚，生长直径

为50．8mm的InP单晶，使用内径160ram的石英

坩埚，生长直径为76～100mm InP单晶，掺杂剂为

Fe或FeP2．采用B。03作为液封剂，生长方法为高

压液封直拉法．拉晶的速率控制在10---15mm／h．生

长InP单晶所用的多晶料是采用炉内磷注入法合成

的．拉晶时炉内的氩气压力保持在35～45个大气

压．

3结果与分析

3．1热场及热场配置

任何单晶生长系统中最重要的显然是热场及热

场配置．晶体生长所需的温度梯度的控制包括径向

和轴向，控制固液界面形状．控制措施包括：(1)合理

的温度梯度以控制合理的固液界面形状．总体来讲，

凸向熔体的界面形状最容易生长单晶．(2)必须要有

足够的温度梯度，过于平坦的梯度，造成生长动力不

足，小的温度起伏就容易造成孪晶．(3)热流模型分

析，明确生长中的热过程．我们在实验中发现，生长

较长的(100)InP单晶的热场的温度分布要求非常

严格，否则极易产生孪晶，难以在较长的部分生长出

单晶，一般国际上的InP成晶率仅在30％左右．我

们认为，孪晶的产生与温度起伏的大小有密切关系，

而坩埚内熔体温度起伏的大小决定于熔体的对流强

度．为了减小坩埚内熔体的温度起伏，就必须使熔体

的径向和纵向温度梯度合适，并尽量减小以减弱熔体

的对流．也就是说，装有熔体的坩埚必须处在一个合

理的温度梯度分布的热场内，才能减小由熔体对流引

起的温度起伏，从而降低孪晶产生的几率．根据这样

的原则，我们的热场设计充分考虑了在高温高气压强

气流条件下的热传输规律，并参考有关的理论分析模

拟结果．此外还考虑到，对于单温区加热系统，强烈的

气体对流增加了加热器上下两端的散热，容易造成大

的纵向温度梯度，使恒温区变短，这必然对加热器的

尺寸和结构要求更严格．实际当中我们通过配置加热

器和采用坩埚随动来调整内部的温度分布，建立合理

的温度梯度的区域．同时为减少材料中的位错密度，

适当采用后加热器(热屏)，如果其设计不好，容易造

成梯度过小，反而容易出现孪晶[6]．

3．2生长参数

生长参数包含的因素较多，也很重要，其中，(1)

坩埚起始位置及随动，起始位置要求必须适合放肩，

固液界面要平坦，不要让界面位置变化过大．(2)装

料量及熔体厚度，我们的装料量根据坩埚尺寸不同

而有所变化，一般在2．5-．．6．1kg，总体上厚度小于

10cm．(3)坩埚转速大于12／min．(4)籽晶转速约

10／min．(5)提拉速度约lcm／h．(5)B203厚度及水

含量，大于1．0cm，小于1000ppm．(6)坩埚底部形状，

根据固液界面形状进行考虑，一般采用平底或有一定

弧度的坩埚．这些因素已有不少讨论，不再详述．

3．3生长技术

晶体生长的工艺性是很强的．

(1)放肩角度，近期的理论计算认为<111)的为

51。，<100)的为35．5。，是所谓的临界角．从实验现象

来看，在适合<100>晶向InP单晶生长的热场条件

下，晶体的放肩容易，呈明显的长方或正方形的四度

对称形状，如图1所示，否则很容易产生孪晶，不能

生长出单晶．而长方形的放肩在生长初期不容易出

现孪晶，但在放肩结束或中后段容易出现孪晶，正方

形的放肩就可以避免孪晶出现．这一现象表明坩埚

内熔体的径向温度梯度较小，与上述的熔体对流决

定的温度起伏的分析结果一致[9]．在实验过程中我

们发现，在放肩阶段和收肩时最容易出现孪晶，需要

通过控制放肩的速度(即放肩的角度)进行改进．我

们发展了一种平放肩技术，该技术虽然还有很多机

理问题需要研究，但其表现出的优势非常明显[7’8]．

对于平放肩技术在实际工艺中有几种措施可以实

现．对于快速平放肩，因为需要采用比较大的过冷

度，生长速度会很快，但过冷度太大，会降低结晶质

量(晶格完整性)，同时由于降温速度快(温度梯度

大)，由熔体凝固的组分原子、杂质和缺陷由于来不

及扩散而容易聚集、沉淀、成团，产生微缺陷，这些对

晶体的质量产生不利影响．通过对热场的调整，还可

以通过熔体内部的自然温度梯度结合缓慢提拉等技

术，在几乎不用降温的情况下自然平放肩，这种工

艺对热场及其他外部条件要求比较苛刻，所以采用

平放肩和缓放肩结合的技术是比较容易实现的．一

般来讲，可以从小平面的宽度估算出单晶放肩(特别

图1<100>InP单晶生长放肩阶段的情况

Fig．1 Shoulder stage of(100)InP crystal growth
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是平放肩时)采用的过冷度大小．

(2)直径控制，晶体生长形状和趋势，适当地不

断增加直径，可以避免从晶体轴向中部产生向内的

孪晶．但实际情况要求等直径生长才会最大限度的

节省材料，降低成本，因此减少直径变化也就会减少

材料的浪费，但增加了减少孪晶的难度．

3．4配比、杂质及其他相关因素

(1)化学配比分为几种情况．富铟，这种情况难

以生长较好的单晶，应尽可能通过再次合成进行补

料，使其达到近化学配比；近化学配比和富磷，保持

相对合适的富磷比例容易生长无孪晶单晶．

(2)杂质也分为几种情况．避免浮渣等有害漂浮

物，采用纯度高的材料和加强操作规程；采用注入合

成，减少其他氧化物和络合物；生长高质量单晶应采

用高纯材料，避免材料杂质浓度不明，而存在多重杂

质．

(3)系统稳定性．采用UPS控制电源供电平稳，

无波动，水冷控制系统，保证水温无波动，机械运转

平稳，系统运转不出现较大变化和外界干扰．

通过分析，我们考虑了晶体生长过程中固液界

面形状的变化情况，整个生长过程中由平坦渐渐变

为稍凸向熔体．由于固液界面的形状决定着<100)晶

片的电学均匀性和晶体中的热应力，理论上平坦的

生长固液界面所对应的热应力最低，因而晶体的均

匀性最好、位错密度最低．但实际工艺难以达到，因

为晶核成晶有一定的尺寸，温度梯度也造成固液界

面不可能完全平坦，事实上平坦的微凸向熔体的固

液界面是生长高质量InP晶体的一个重要条件．

我们生长了总长210mm，单晶部分为190mm

的直径为50ram InP单晶，如图2所示．还生长了长

度超过150mm，直径为75，100mm的半绝缘InP单

晶，如图3所示．测试表明各种直径的单晶电阻率≥
1 X 107Q·cm，迁移率≥1000cm2／(V·s)，位错密

度≤1 X 105cm～．对晶体的完整性我们也进行了

PL，XRD等测试[5’7’8]，结果令人满意．

图2长210ram，单晶部分190ram的50mm半绝缘InP单晶

Fig．2 210mm long，50ram diameter SI—InP with the

part of single crystal of 190mm

图3长度超过150mm的直径为75，lOOmm半绝缘InP单晶

Fig．3 Length over 150ram，475，100mm SI-InP single

crystals

4 结论

生长较长的单晶首先要在晶体生长全程尽量避

免孪晶，其次还要求整个单晶段的电学参数和缺陷

密度尽量均匀．这要求热场尽量平稳，固液界面减少

变化，还要求熔体中杂质浓度保持稳定．所以合理的

热场配置，后加热器的运用，坩埚随动技术的设计，

高纯非掺杂材料的使用等是实现长单晶的关键．通

过实验我们重复生长出了长190mm，直径为50mm

的半绝缘InP单晶和长150mm，直径为75，100mm

的半绝缘InP单晶．
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Semi—Insulating Long InP Single Crystal Growth|
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Abstract：Long-length 50，75，100mm semi·insulating InP single crystals have been grown by HP-LEC method．The maximum

total length of the 50ram single crystal part was 190mm，the maximum total length of the 75 and 100mm single crystal was

150mm．The key technologies of reducing twining were also discussed．
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