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摘要#回顾了
+H&

单晶的发展历史!总结了目前的发展状况!同时介绍了
+H&

单晶生长所需要的温场和生长工艺!

最后介绍了
+H&

单晶的加工技术
9

通过模拟计算与具体实验相结合的方法!调整坩埚在系统中的位置及优化坩埚

设计可以得到理想温场
9

近平微凸的温场有利于晶体小面的扩展!进而有利于减少缺陷提高晶体的质量
9

由于
+H&

硬度非常高!对单晶后续的加工造成很多困难!包括切割和磨抛
9

研究发现利用金刚石线锯切割大尺寸
+H&

晶体!

可以得到低翘曲度*低表面粗糙度的晶片&采用化学机械抛光法!可以有效地去除
+H&

表面的划痕和研磨引入的加

工变质层!加工后的
+H&

晶片粗糙度可小于
MIP9

关键词#升华法&

+H&

&模拟&温场&金刚石线切割&化学机械抛光

!!(;;

%

$#M$
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!

引言

+H&

单晶是非常重要的第三代半导体材料!其

独特的物理性质决定了在大功率*微波电子器件中

的地位
9

同时!作为
Y:)

基薄膜的衬底材料!还可以

应用到光电子领域!在半导体固体白光照明中也担

当了不凡的角色
9

金刚石*

1

R

2

族氮化物也是很有

希望的宽带隙半导体材料!但是!与其相比
+H&

在制

造工艺上有着自身的优势%可采用成熟的平面工艺

技术!

+H&

的热氧化物也可作为掩蔽膜*钝化层和绝

缘栅等
9

而且!一些重要的
1

R

2

族氮化物的结构与

+H&

具有良好的相容性!如
08)

!

Y:)

与
K'R+H&

的

晶格失配分别仅为
Md

和
Wd9

所以!

!$

世纪
L$

年

代以来!

+H&

单晶生长及器件的研制受到美*日*俄*

西欧等国家的极大关注!成为一个引人注目的研究

热点
9

根据理论分析!若从化学计量比熔体中采用提

拉法生长
+H&

单晶!需要的条件相当苛刻!因为
+H&

同成分共熔点只有温度大于
W!$$b

!压力超过

M$

M$

<:

才会出现'

M

(

9

显然!对工业生产大直径的半导

体级
+H&

单晶来说不太现实
9+H&

单晶生长经历了

三个阶段!即
0@G?B7I

法"

M"LM

年#*

1?8

;

法"

ML##

年#*改良
1?8

;

法"

ML%"

年#

9

制备
+H&

材料最古老

的方法是
0@G?B7I

法!即将焦炭与硅石混合物以及

一定量的含氯化钠等物质的掺入剂!放在糟形炉中

高温加热获得
+H&

结晶的方法
9

形成的
+H&

是约

!

#

WPP

鳞状单晶小板或多晶体
9

很明显!这种合成

方法不可能为规模生产
+H&

器件提供大量高质量的

+H&

单晶
9

在常压*高温条件下
+H&

材料不熔化!但

在超过
M"$$b

的高温时!

+H&

会升华并分解'

!

(

!分解

产物种类较多!主要有
+H

!

+H&

!

和
+H

!

&

等气相组分

以及固态
&9

利用
+H&

高温升华分解这一特性!可采

用升华法来生长
+H&

晶体
9

升华法是目前生长大直

径
+H&

单晶最常用的方法
9ML##

年!

<GH8H

D

B

实验室

的
1?8

;

'

W

(首次采用升华法生长了体块
+H&

单晶
9

把

+H&

粉料放在石墨坩埚和多孔石墨管之间!在惰性

气体"通常用氩气#压力为
M:AP

条件下!加热至约

!#$$h&

的高温
9+H&

粉料升华分解为
+H

!

+H&

!

和

+H

!

&

等气相组分!在温度较低的多孔石墨管内壁上

自发成核生成片状
+H&

晶体
9

生长体系中的温度梯

度是晶体生长的驱动力
9

由于
1?8

;

法为自发成核生

长方法!不容易控制所生长
+H&

晶体的构型&得到的

晶体呈片状且尺寸很小!约
W

#

#PP9ML%"

年!前苏

联的
5:H=7S

等人'

T

(对
1?8

;

法进行了改进!开始使

用
+H&

籽晶来控制所生长晶体的构型!并且为在较

低的压力和温度条件下生长
+H&

单晶指明了方向
9

改良的
1?8

;

法"

P7EHJH?ER1?8

;

P?AG7E

#也被称为

采用籽晶的升华法"

B??E?EBCF8HP:AH7IP?AG7E

#或

物理气相输运法"

D

G

;

BH@:8S:

D

7=A=:IB

D

7=AP?AGR

7E

!简称
<65

法#

9

改良的
1?8

;

法其优点在于%采用

+H&

籽晶控制所生长晶体的构型!克服了
1?8

;

法自

发成核生长的缺点!可得到单一构型的
+H&

单晶*可

生长较大尺寸的
+H&

单晶*采用较低的生长压力!生
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长温度也有所降低
9

后来!改良的
1?8

;

法又得到了

进一步优化!取消了坩埚内部的多孔石墨管!把
+H&

粉料直接放在籽晶的下部
9

发达国家在
+H&

单晶的

研发领域远远领先于我国
9

美国!尤其是
&=??

公司

由于其研究领先!主宰着整个
+H&

的市场!几乎

"#d

以上的
+H&

衬底由
&=??

公司提供&同时!

&=??

公司在
+H&

基微电子和光电子器件生产*销售方面

具有相当实力
9

此外!美国的
(IA=HIBH@

公司*

,

R

-

公

司&德国的
+H&=

;

BA:80Y

公司以及日本的
)H

DD

7I

+A??8

公司都是
+H&

单晶衬底片的生产商
9

国外从事

+H&

单晶生长研究的大学和研究机构主要集中在美

国*俄罗斯*德国*日本*法国和瑞典等国家
9

我国对

体块
+H&

单晶的生长研究起步较晚!与世界发达国

家相比差距很大
9

本文介绍了升华法生长
+H&

单晶

所需要的温场和生长工艺!最后介绍了
+H&

单晶的

加工技术
9

@

!

实验

本文采用升华法生长
+H&

单晶!石墨坩埚置于

感应线圈的中心!其位置可上下移动
9K'R+H&

籽晶

置于石墨内壁的上端!生长面为"

$$$M

#面!

+H&

多晶

料放置于石墨坩埚的底部&石墨坩埚置于绝缘石墨

保温材料中间!放置于由石英管和玻璃管所构成的

真空室中!石英管和真空管中间通恒温的循环冷却

水&通过分子泵和机械泵工作!生长室真空度可达到

MP<:

&测温系统由分别置于设备上下两端的红外高

温探测仪组成!实验装置示意图见图
M9

整个设备与

图
M

!

实验装置示意图

2H

O

9M

!

+@G?P:AH@=?

D

=?B?IA:AH7I7J

O

=7QAGB

;

BA?P

计算机连接!对生长温度和压力进行实时地精确控

制!保障
+H&

单晶生长的稳定性和重复性
9

生长过程

中!生长室压力控制在
#

#

M!̂<:

&籽晶温度为
!M$$

#

!W$$b

&温度梯度控制在
W$

#

#$b9

在
0=

气氛中!

M$$G

的生长!可获得厚度为
M#

#

!#PP

的
K'R+H&

单

晶'

#

(

9

由于
+H&

晶体生长是在高温*密闭系统下进行

的!对于生长过程中气
R

固界面状态变化缺乏了解!利

用
6H=AC:8/?:A7=

软件的自耦合功能!模拟了不同坩

埚位置和坩埚形状的温度场情况!与实验相结合!优

化坩埚内部的温度场!有利于得到高质量的晶体
9

C

!

结果与讨论

C94

!

温场与表面形貌

根据模拟结果发现有很多因素影响坩埚内部温

场的分布!如保温材料的高度*测温孔的大小*保温

材料的厚度*坩埚壁的厚度及形状*粉料到籽晶的距

离*坩埚的高度*坩埚在线圈中的位置等等
9

理论模

拟的指导作用使我们少走了弯路!工作效率大大提

高!使晶体的直径稳步增加!生长的重复性日趋稳

定!每块体块单晶的成品率大大增加
9

影响
+H&

单晶生长前沿界面的因素主要是生长

界面温度场的分布
9

在
+H&

单晶生长的温度场中存

在轴向温度梯度和径向温度梯度
9

轴向温度梯度决

定了气相组分垂直的过饱和度的分布!是晶体长度

增长的驱动力!影响了晶体生长速度
9

径向温度梯度

决定了气相组分沿水平的过饱和度分布!是晶体直

径增长的驱动力!并影响晶体生长界面形状
9

可以通

过调整石墨坩埚在加热线圈中的位置来控制晶体表

面的形状
9

通过对坩埚在系统中不同位置的模拟计

算!保持坩埚上部的温度不变!同样可以得到相同的

结论%当石墨坩埚的位置相对于加热线圈下移时!坩

埚内部生长腔中的温度场径向温度梯度较大!轴向

温度梯度较小
9

小的轴向温度梯度导致晶体的生长

速度较慢!大的径向温度梯度导致晶体表面的斜率

较大!晶体表面变凸
9

这时晶体单晶区的直径扩大但

是晶体的质量不是很好!如图
!

"

:

#所示
9

从图中可

以看出晶体表面比较凸!单晶区的直径比籽晶有所

增大!但是
M#/

多型及大量的微管出现在晶体的纵

切片中!晶体全程掺氮!生长
K$G9

当石墨坩埚的位

置相对于加热线圈向上移动时!坩埚内部生长腔中

的径向温度梯度较小!轴向温度梯度较大
9

这时晶体

的生长速度变快!晶体的表面斜率变小
9

晶体单晶区

的直径没有扩大!但是晶体的质量很高!如图
!

"

F

#

所示
9

从图中可以看出晶体表面近平微凸!晶体的质

量很高!没有
M#/

多型的夹杂!基本没有微管缺陷!

但是随着晶体的生长!单晶区的直径减小!图中颜色

较深的是掺氮条纹!晶体生长
T#G9

从上述移动坩埚

!!'
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图
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!

坩埚在生长系统中不同位置生长后晶体的纵切片
!

"

:

#

坩埚下移&"

F

#坩埚上移

2H

O

9!

!

17I

O

HACEHI:8@CAB7J@=

;

BA:8

O

=7QIQHAGEHJJ?=R

?IA@=C@HF8?

D

7BHAH7IB

!

"

:

#

&=C@HF8?P7S?E7QI

&"

F

#

&=C@HF8?P7S?C

D

的位置来调整晶体表面的形状可以看出!晶体的质

量与单晶区的直径是相互矛盾的
9

可以通过优化坩

埚和保温材料的形状来改变温度场解决这个矛盾
9

我们改进了固定籽晶石墨座的形状来改善生长初期

的温度场!从图
W

可以看出!温度场中的等温线沿着

梯形石墨底座的形状分布!晶体的掺氮条纹反应等

温线的变化!在边缘区域等温线发生了突变!沿着

图
W

!

温场优化后的晶体纵切片

2H

O

9W

!

17I

O

HACEHI:8@CA7J@=

;

BA:8

O

=7QIQHAG7

D

AHR

PH]?EAG?=P:8JH?8E

梯形的斜边分布!这时虽然籽晶区域的温场近平微

凸!但是由于温场在斜边变化的缘故!单晶区域扩

径!多晶区域被单晶区推向外边
9

生长过程中!在单晶

区与多晶区的交界区域!单晶区掺氮条纹的高度一直

比多晶区域高!使得晶体一直是扩径生长
9

这样在晶

体生长的整个过程中!晶体表面一直保持近平微凸的

形状!既保证晶体质量!又使晶体的直径保持扩径
9

温场的平凸直接影响到晶体的表面形状!晶体

表面斜率的改变影响到表面形貌的变化
9

当晶体表

面较平时!晶体表面中间区的小面面积扩大!剩余晶

体表面布满规则的生长台阶
9

当晶体表面较凸时!小

面的面积减小!同时生长台阶只存在于小面周围较

小的范围内!晶体表面的其他地方没有观测到生长

台阶的存在
9

中心小面区具有很平的区域!在光学显

微镜的观察下是很平整的境面!观察不到台阶的存

在
9

用
023

观察该区域!其形貌如图
T

"

:

#所示!可

以明显看出规则的台阶排布于小面之上!台阶的高

度是
M̀#IP

!基本上是硅碳双原子层高度的
K

倍!

也就 是
K'R+H&

晶 体
-

方 向 的 点 阵 常 数

"

M̀#MM%IP

#!台阶的宽度平均是
K

%

P9

在小面上的

台阶运动方式非常符合台阶流的模式'

K

(

9

由于多型

信息的传输是垂直于
-

轴的!这种台阶流模式对保

持单一晶型的稳定生长有利
9

规则的生长台阶存在

于斜率小于
M#h

的晶体表面上!台阶平整光滑!交替

有序!见图
T

"

F

#

9

但是当晶体表面的斜率大于一定

的数值时!台阶在晶体表面消失!晶体表面可视为原

子级的粗糙面'

%

(

9

这时容易出现
M#/

多型的台阶!

多型的存在导致小角度晶界的存在'

"

(

!降低了晶体

的质量
9

小面及规则台阶区域的晶体质量较高!晶体

的半峰宽较低&但是原子级粗糙面的质量较低!晶体

的半峰宽较宽!由于小角度晶界的存在!晶体的

'/\/4

的衍射峰有分裂的现象'

L

(

9

可见对于
+H&

单晶的生长!近平微凸的温场非常重要!不仅有利于

小面的扩展!而且提高了晶体的质量
9

!

图
T

!

"

:

#小面区的
023

形貌像&"

F

#晶体表面的台阶显微照片

2H

O

9T

!

"

:

#

023HP:

O

?7IAG?J:@?A

&"

F

#

-

D

AH@:8

D

G7A7

O

=:

D

G7J@=

;

BA:8BC=J:@?BG7QHI

O

=?

O

C8:=BA?

D

B

#!'
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+H&

单晶生长及其晶片加工技术的进展

CS@

!

-*;

晶片加工

+H&

的应用要求晶片表面超光滑*无缺陷*无损

伤
9+H&

的加工质量和精度的优劣!直接影响到器件

的性能
9

由于
+H&

的莫氏硬度为
L̀!

!仅次于金刚

石!晶体的切割和磨抛难度相当大!然而如果不对晶

体进行切割*研磨*抛光!就无法真正了解晶体生长

的实际情况!得不到晶体质量好的籽晶!进而无法优

化晶体和提高质量
9+H&

单晶片的加工形成了从切

割
'

粗研磨
'

精研磨
'

粗抛光"机械抛光#

'

精抛光

"化学机械抛光#的一条小型工艺流程!大大加快了

+H&

单晶片加工工艺的研究进程
9

利用金刚石线锯

切割
#$PP+H&

晶体!通过对金刚石线的线速*向下

进给速度和线锯摇摆的调整!可以把体块单晶切割

成翘曲度小*厚度均匀*刀缝损失小的晶片'

M$

(

9

金刚

石线线径小!因此刀缝损失小!刀痕浅!对晶片造成

的损伤小!并且可以切割厚度小于
!$$

%

P

的晶片!

大大节省了成本!还为后续工序减轻了压力
9

经过切

割后的晶片表面粗糙度
B

:

一般在
$̀!%

#

$̀WW

%

P

!

如图
#

"

:

#所示
9

研磨分为粗磨和精磨!粗磨主要是去除切割的

刀痕及切割引起的加工变质层
9

精磨主要是去除粗

磨留下的加工损伤层!并改变表面粗糙度
9

用不同粒

度的碳化硼和金刚石的混合物研磨后!表面粗糙度

不同!随着磨料粒径的减小!表面粗糙度也会降低!

最后的研磨表面用台阶仪测其表面粗糙度在

M$$IP

左右!同时保证晶片的平整度小于
#

%

P9

图
#

"

F

#是
-8

;

P

D

CB

光学显微镜下观察研磨后的表面形

貌
9

抛光是
+H&

加工工序中很重要的一个环节!利用

微小颗粒度的金刚石微粉机械抛光可以去除精磨的

损伤层!并进一步降低晶片表面的粗糙度!获得很高

的平面度
9

粗抛光后!相比研磨后的表面!表面粗糙

度大大降低"

B

:

&

K̀$IP

#!这时可以观测到晶片表

面还存在少量的划痕"见图
#

"

@

##

9

最后进行精抛

光!即化学机械抛光!将加工液与晶片表面的化学作

用和磨粒的机械作用相结合!大大降低了机械抛光

中形成的损伤层
9

通过原子力显微镜"

023

#测量其

粗糙度小于
MIP

!且表面的平整度为
!

%

P

!测试结

果如图
#

"

E

#所示
9

表
M

是晶片加工过程中各个步骤

的去除率*平整度和粗糙度的变化值
9

利用这一方

法!获得了晶格完整性*低表面粗糙度*无损伤*低加

工变质层的
+H&

单晶片!达到了作外延的衬底材料

的表面要求
9

图
#

!

"

:

#

+H&

切割表面&"

F

#

-8

;

P

D

CB

光学显微镜下观察研磨后的表面&"

@

#

-8

;

P

D

CB

光学显微镜下观察粗抛后的表面&"

E

#原子力显微镜

测试化学机械抛光后的表面
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;

P

D

CB7

D

AH@:8PH@=7B@7

D

?

&"

E

#

023HP:

O

?7JQ:J?=BC=J:@?:JA?=@G?P7RP?@G:IH@:8

D

78HBGHI

O

$!'



半
!

导
!

体
!

学
!

报 第
!"

卷

表
M

!

加工过程中
+H&

晶片的去除率*平整度及粗糙度数值

5:F8?M

!

3:A?=H:8=?P7S:8=:A?

!

J8:AI?BB:IE=7C

O

GI?BB

7J+H&Q:J?=BEC=HI

O

P:@GHIHI

O

工艺步骤 粗磨 精磨 粗抛 精抛

去除率$"

%

P

$

G

#

M$

#

#$ !

#

M$ $9#

#

M9# $9M

#

$9#

平整度$
%

P T ! ! !

粗糙度$
IP !$$

#

W$$ M$# K

&

M

E

!

结论

近平微凸的温场有利于晶体小面的扩展!进而

有利于减少缺陷提高晶体的质量
9

通过调整坩埚在

系统中的位置及优化坩埚的形状!使得晶体在整个

生长过程中即保证了质量又扩大了直径
9+H&

单晶

片的加工经历了从切割*研磨*抛光的工艺流程!大

大减小损伤层厚度!获得了高完整性*超光滑*基本

无损伤的
+H&

单晶片!达到了作外延的衬底材料的

表面要求
9
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