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摘要 : 运用同步辐射双晶貌相术结合高分辨三轴晶 X 射线衍射对经原位低温热处理的 Si/ Si Ge/ Si2SOI 异质结构

进行研究 ,发现 Si 层 (004)衍射峰两侧半高宽 ( FW HMs)处同步辐射双晶形貌像特征存在明显差异. 对同步辐射双

晶摇摆曲线中 Si 层 (004)衍射峰的不对称性给予了解释 ,同时阐明了高分辨三轴晶 X射线衍射 2θ2ω扫描曲线中 Si

层 (004)衍射双峰与 Si 层衍射结构的对应关系.
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1 　引言

将表面平滑且应变弛豫的 Si1 - x Ge x 合金层作

为“虚衬底”(virt ual subst rate) ,在其上可以获得使

载流子迁移率增加的应变 Si 层[1 ] . 符合上述条件的

Si1 - x Ge x“虚衬底”既可以在 Si 衬底上得到 ,也可以

在 SOI ( silicon2on2insulator ) 衬底上得到. 为了在

SOI 衬底上获得弛豫 Si Ge 层已经发展了如下的制

备技术 : 晶片键合 ( wafer bonding) [2 ] , 智能剥离

( smart cut) [ 3 ] ,氧离子注入隔离 ( separation by im2
plantation of oxygen) [4 ] ,对 SO I 衬底上低 Ge 含量

Si1 - x Ge x 层进行氧化 ( t he oxidation of Si1 - x Ge x

with low Ge content on a SO I subst rate) [5 ] ,以及在

SOI 衬底上沉积 Si1 - x Ge x 层后进行退火 (postdepo2
sition annealing of Si1 - x Ge x films deposited on SOI

subst rate) [6 ] . 可以看到 ,上述工艺过程普遍采用了

高温退火. 对于 SOI 衬底 ,高温退火可使其绝缘层

呈现粘滞性 ,从而保证失配应变从 Si Ge 合金层向

SOI 顶层 Si 传递 ,实现 Si Ge 层低位错密度下的应

变弛豫. 然而 ,高温退火容易导致位错生成和其它相

关的退化机制 ,诸如 Ge 偏析、表面粗糙化等 ,所以

降低退火温度对于获得高质量 Si Ge 层是有益的.

Huang 等人[ 6 ] 采用 BSG( boron2silicate2glass) 作为

衬底绝缘层得到了高质量应变弛豫 Si Ge 层并降低

了退火温度.

同步辐射双晶貌相术 ( SRD T) 作为一种无损表

征方法最早被用来研究 GaAs 衬底上 GaAlAs 外延

层中的失配位错[7 ] . 比较位错的同步辐射双晶形貌

相及其理论模拟的结果发现二者十分吻合[8 ] . 双晶

貌相术还具有将衬底和外延层分别成像的优点[9 ] .

高分辨三轴晶 X 射线衍射 ( HR TXD) 可以将晶体结

构中的取向差和晶面间距的结构信息区分开来 ,常

被用来对应变弛豫过程进行研究[10 ] . 通过对称和非

对称衍射 , HR TXD 可以精确测定应变弛豫度[10 ] ,

还可检测体 Si 衬底和 SO I 顶层 Si 的晶格取向

差[11 ] .

本文利用超高真空化学汽相沉积 ( U HVCVD)

在键合背蚀 SO I(B ESO I)衬底上外延生长 Si/ Si Ge/

Si 异质结构 ,并对其进行原位低温热处理获得了部

分弛豫的 Si Ge 层和应变 Si 层. 运用 SRD T 得到了

各个外延层的形貌像 ,并结合 HR TXD 实验结果对

经过原位低温热处理的 Si/ Si Ge/ Si2SOI 异质结构

特征进行了讨论.
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2 　实验

样品采用 B ESOI 作为衬底材料 , 顶层是 Si

(001) . 利用 U HVCVD[ 12 ,13 ]在此衬底上连续外延生

长 Si/ Si Ge/ Si. 进行外延生长前 ,首先将 B ESO I 衬

底置于沸腾的 H2 SO4 ∶H2 O2 = 4 ∶1 溶液中进行

15min 化学清洗 ,然后在去离子水中漂洗 10min. 将

样品放入装样室前 ,在 10 % HF 溶液中浸泡 30s 以

去除表面氧化膜. 当外延生长系统真空度达到 10 - 5

Pa 时 ,将样品推入生长室. 生长室由 1000l/ s 的涡轮

分子泵抽真空 ,基底真空度可达 5 ×10 - 7 Pa ,外延生

长过程中生长室压力低于 0113Pa. 当真空达到基底

真空度后 ,将样品快速升温至 750～800 ℃进行表面

高温去氧 ,保温 5min 后降至生长温度 ,对于 Si 是

600 ℃,Si Ge 是 550 ℃. 外延生长的气体源采用 Si H4

和被 H2 稀释为 15 %的 Ge H4 ,生长时流速分别为

10sccm 和 2sccm. 最终得到的异质结构自上至下依

次为 Si 帽层、Si Ge 合金层、Si 缓冲层以及B ESOI 衬

底. 外延生长完成后 ,对样品进行 750 ℃,30min 的

原位低温热处理.

同步辐射双晶貌相术在北京同步辐射实验室

4W1A 线上的形貌站进行. 双晶衍射的第一晶体为

(n , - n)排列的 Si (111) 晶体 ,选择 (004) 衍射成像.

储能环工作电压为 212 GeV , 束流范围为 50 ～

100mA. 同步辐射双晶形貌像记录采用高清晰富士

胶卷 ,为提高像清晰度胶片显影采取单面冲洗方

式[14 ] . 高分辨三轴晶 X 射线衍射测量在 Philip s X’

Pert X 射线衍射仪上进行 ,经四晶体 Ge (220) 单色

器的 Cu Kα1 (λ= 01154056nm) 射线作为辐射源 ,角

分辨率小于 12″,探测器前安装三次反射 Ge (220)分

析晶体 (接受角约为 12″) . 工作电压 40kV ,工作电

流 40mA. 环境温度变化小于 1 ℃.

3 　结果

3. 1 　同步辐射双晶貌相术

经过第一晶体的同步辐射入射束沿样品表面

〈110〉方向入射 ,当满足 (004) 晶面 Bragg 衍射条件

时发生衍射. 图 1 (a) 和 ( b) 分别为以样品表面法线

为轴旋转 180°前后所获得的 (004) 摇摆曲线. 横坐

标为入射线与样品表面的夹角ω,纵坐标表示衍射

强度计数.

图 1 　同步辐射双晶 (004) 摇摆曲线 　(a) 为样品旋转前的双

晶摇摆曲线 ; (b)为样品旋转 180°后的摇摆曲线

Fig. 1 　Synchrot ron radiation double2crystal ( 004 )

rocking curves 　(a) Rocking curve before rotation of

the specimen ; ( b) Rocking curve after 180°rotation of

the specimen

对图 1 中 1 ,2 和 3 峰的半高宽 A B , CD 和 E F

处进行 SRD T 成像. 在摇摆曲线的这些部位 ,由于

曲线的坡度很陡 ,所以当晶体中有微小应变或点阵

常数差时 ,强度计数的变化明显 ,因此对晶体缺陷的

探测异常灵敏[14 ] . 经比较 ,上述三组形貌像中 E F

处的形貌差异最大 ,如图 2 所示.

图 2 　3 峰半高宽 E F处的同步辐射双晶形貌像 　(a) E 处双

晶形貌像 ; (b) F处双晶形貌像

Fig. 2 　 Synchrot ron radiation double2crystal topo2
graphs (a) and (b) taken at FW HMs E and F
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3. 2 　高分辨三轴晶 X射线衍射分析

外延生长的单层或多层异质结构中外延层与衬

底之间往往存在取向差[15 ] ,三轴晶 X 射线衍射的高

分辨特性可以将晶体结构中的取向差和晶面间距的

结构信息区分开来. 本文采取如下操作对样品进行

表征. 首先 ,对样品进行双晶摇摆曲线测量 ,得到此

异质结亚结构的衍射峰 ;然后 ,将ω角固定在某个

峰位上 ,利用三轴晶进行 2θ扫描 ,找到更加精确的

衍射峰位置 ,并将 2θ角固定下来 ;接着 ,进行三轴晶

ω扫描 ;重复上述步骤得到优化的ω和 2θ;最后确定

θoff set =ω- 2θ/ 2 . 通过以上实验操作发现 ,B ESO I 体

Si 衬底与 B ESO I 顶层 Si 和 Si/ Si Ge/ Si 外延层之间

在 (004)衍射平面内存在 0163°的取向差. 利用三轴

晶 X 射线衍射对 Si 层 (004) 晶面做 2θ2ω扫描时得

到具有衍射双峰的扫描曲线 ,如图 3 所示.

图 3 　Si 层的三轴晶 X 射线衍射 2θ2ω扫描曲线

Fig. 3 　Triple axis diff raction 2θ2ω scan curve of Si lay2
ers

4 　讨论

(1)由强度计数和峰形可知 ,图 1 中 1 峰最可能

为 B ESOI 体 Si 衬底的衍射峰. 2 和 3 峰应该分别来

自 Si Ge 层和 Si 层 (包括 Si 帽层、Si 缓冲层和 B E2
SO I 顶层 Si) (004) 衍射 ,但是它们与衍射结构的对

应关系还需进一步确定. 图 1 中样品旋转 180°前后

的三峰关系如下 :1 和 3 峰的角间距由 3000″变为 -

3000″,2 和 3 峰的角间距基本保持不变 ,1 和 2 峰的

角间距则由 1000″变为 - 5000″. 已知Δθ= 1/ 2 (ΔωA

+ΔωB )和Δφ= 1/ 2 (ΔωA - ΔωB ) ,其中θ为衍射面

Bragg 角 ,φ为衍射面与表面的夹角 ,ΔωA 和ΔωB 分

别表示样品旋转前后同一摇摆曲线两衍射峰的角间

距. 据此推断 ,2 峰源于 Si Ge 层衍射 ,3 峰来自 Si 层

衍射. 1 和 2 峰的角间距归因于 B ESOI 体 Si 衬底和

Si Ge 层 (004)衍射面面间距的不同和它们之间的取

向差 ,1 和 3 峰的角间距为 B ESOI 体 Si 衬底和 Si

层 (004)衍射面之间存在倾斜角所致 ,2 和 3 峰的角

间距归因于 Si 层和 Si Ge 层衍射面面间距的不同.

上述结果结合 (113) 非对称衍射可测定 Si Ge 层中

Ge 原子百分比含量为 1817 % ,弛豫度为 417 %.

(2)图 2 (a)和 (b)的特征差异显著. 图 2 (b)中有

正交且平行于〈011〉方向的失配位错阵列 ,而图 2

(a)中只有微弱的交叉状衬度 ,此衬度与图 2 ( b) 中

所示的失配位错有关[16 ] . 我们知道 ,发生在 Si Ge 层

中的应变弛豫经常在 Si Ge 层和 Si 衬底之间的界面

上或 Si 衬底中引入位错[17 ] . 这一点已被样品的高

分辨电子显微像分析所验证[18 ] .

(3)图 3 显示所有 Si 层的 (004) 衍射面的面间

距并不相同. 对比 B ESO I 体 Si 衬底的 (004) 面间距

可知 ,图 3 双峰中 a 峰对应的面间距小于体 Si 衬底

的面间距 ,也即与 a 峰对应的 Si 层衍射结构在

(004) 面内处于拉伸应变状态 , 拉伸应变量为

0114 %. 图 3 双峰中 b 峰的 (004)面间距则大于体 Si

衬底的面间距 ,我们认为 ,这可能与 Ge 原子在 Si 外

延层中的扩散有关 ,其扩散机制仍在研究之中.

(4)仔细观察发现 ,图 1 中 3 峰的峰形具有不对

称性. 我们把这种峰形不对称现象归因于所有 Si 层

(004)衍射面间距的不同 (如图 3 所示) 和衍射峰宽

化. 众所周知 ,由于外延层较薄以及衍射晶体中存在

由位错应变场引起的晶面扭曲或弯曲 (如图 2 (b) 所

示)均可使衍射峰在双晶衍射ω或ω/ 2θ扫描模式下

发生宽化. 正是上述因素使图 1 所示双晶摇摆曲线

中 Si 层衍射峰宽化成为一个峰 —3 峰 ,加之来自不

同 Si 层的衍射强度不同 ,最终导致 3 峰峰形的不对

称.

(5)将由图 1 中 3 峰半高宽 E F 处获得的同步

辐射双晶形貌像与高分辨电子显微像分析结果[17 ]

(即 Si 帽层中的缺陷数量远少于 Si 缓冲层和 B E2
SO I 顶层 Si 中的缺陷数量) 进行比较 ,不难看出 E

和 F 分别对应于 Si 帽层衍射峰的半高宽和 Si 缓冲

层与 B ESOI 顶层 Si 衍射峰的半高宽. 三轴晶 X 射

线衍射对 Si 层做 2θ2ω扫描时去除了由缺陷引入的

晶面扭曲或弯曲等衍射峰峰形宽化作用 ,使得 Si 层

衍射峰呈现双峰特征. 图 3 所示 a 和 b 峰峰位分别

对应于图 1 中处于高角和低角位的 E 和 F ,所以 a

峰和 b 峰应分别对应于 Si 帽层和 Si 缓冲层与 B E2
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SO I 顶层 Si 的 (004)衍射.

5 　结论

本文利用同步辐射双晶貌相术结合高分辨三轴

晶 X 射线衍射对经原位低温热处理的 Si/ Si Ge/ Si2
SOI 异质结构进行表征. 通过对样品旋转 180°前后

所获得的同步辐射双晶摇摆曲线的分析 ,判定了衍

射峰与异质结亚结构的对应关系. 在同步辐射双晶

摇摆曲线各衍射峰半高宽处进行同步辐射双晶貌相

术分析 ,发现 Si 层衍射峰两侧半高宽处的形貌像存

在明显差异. 三轴晶高分辨 X 射线衍射的结果表

明 ,Si 层 2θ2ω扫描曲线具有双峰特征 ,并且 B ESOI

体 Si 衬底与其顶层 Si 和 Si/ Si Ge/ Si 外延层的

(004)衍射面之间存在取向差. 综合同步辐射双晶貌

相术和三轴晶高分辨 X 射线衍射的结果 ,认为同步

辐射双晶摇摆曲线中 Si 层衍射峰是 Si 帽层、Si 缓

冲层和 SOI 顶层 Si 衍射峰的合峰. 高分辨三轴晶 X

射线衍射 2θ2ω扫描曲线中高、低角位的衍射峰分别

与来自 Si 帽层、Si 缓冲层和 SO I 顶层 Si 的 (004) 衍

射相对应.
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Si/ SiGe/ Si2SOI by Synchrotron Radiation Double2Crystal Topography

and High2Resolution Triple2Axis X2Ray Diffraction

Ma Tongda1 , Tu Hailing1 , Hu Guangyong2 , Shao Beiling2 , and Liu Ansheng2

(1 N ational Engineering Research Center f or Semiconductor M aterials , General Research

I nstit ute f or N onf errous Metals , 100088 　Bei j ing , China)

(2 N ational Center of A nal ysis and Testing f or N onf errous Metals and Elect ronic M aterials ,

General Research I nstit ute f or N onf errous Metals , 100088 　Bei j ing , China)

Abstract : Synchrot ron radiation double2crystal topography ( SRD T) in combination with high2resolution t riple2axis X2ray dif2
f raction ( HRTXD) is employed to characterize Si/ Si Ge/ Si2SOI subjected to in2situ low2temperature annealing. An obvious

difference is found in the topographs taken at the FW HMs of the Si layers (004) diff raction peak. The asymmetry of the Si lay2
ers (004) diff raction peak is observed in synchrot ron radiation double2crystal rocking curves and explained according to the re2
sult s of SRD T and HRTXD. The double (004) diff raction peaks of the Si layers acquired by HRTXD 2θ2ω scan are respectively

identified.

Key words : synchrot ron radiation double2crystal topography ; high2resolution t riple2axis X2ray diff raction ; double diff raction

peaks
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