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摘要 : 在 SIMOX SOI超薄硅衬底上外延生长了高质量 Si Ge合金薄膜来制备 SGOI(Si Ge on insulator)样品 ,并研

究了其在 1050℃氧化气氛中的高温退火行为.用 Raman ,DCXRD ,RBS和光学显微镜等分析手段对 SGOI样品在

退火前后的性能进行了表征.分析结果表明 :SGOI样品表面的穿透位错密度约为 5×105 cm - 2 ;高温退火处理可以

促进 SGOI样品中异质外延生长 Si Ge合金薄膜的弛豫化和超薄 Si夹层向 Si Ge合金薄膜的转化 ,进一步提高 Si Ge

薄膜的晶体质量 ,并且有助于获得高 Ge组分的 SGOI材料.
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1　引言

绝缘体上硅锗 ( Si Ge on insulator , SGO I)是近

年来日趋成熟的 SOI技术和蓬勃发展的 Si Ge技术

相结合而产生的一种新型微电子材料 ,因而受到人

们广泛的关注和研究. SGOI材料以其独特的全介

质隔离结构和作为外延生长应变硅薄膜的衬底材料

(virt ual subst rate) ,可为研发新型的超高速、低功

耗、抗辐射、高集成度硅基器件和芯片提供一种新的

解决方案 ,并有希望成为突破体硅器件的物理极限

而在深亚微米超大规模集成电路芯片主流技术中获

得广泛的应用.它已被 ITRS(international technol2
ogy roadmap for semiconductors)列入 CMOS技术

今后几年发展的路线图 ,成为了国际上硅基材料研

究的新热点.

目前对 SGOI材料的制备技术及其性能表征仍

是各国研究者的重点研究方向.如何提高 SGO I材

料的性能价格比将直接关系到与它密切相关的应变

硅技术 ( st rained silicon on insulator ,SSOI)能否在

高性能 CMOS器件上获得广泛的应用前景.已经报

道的有关 SGO I 材料的制备方法有 :注氧隔离法

(SIMOX) [1～3 ]、晶片键合法 (wafer bonding) [4 ]、智

能切割法 ( smart cut ) [5 ,6 ]和外延生长法[ 7 ]等.本文

介绍我们用气源分子束外延工艺在 SO I超薄硅衬

底上制备高质量弛豫态 Si Ge 合金薄膜样品及其退

火行为的初步研究结果.

2　实验

实验以乙硅烷 (Si2 H6 )和固态锗源 ( Ge)为分子

束源 ,上海新傲有限公司生产的两种表面 Si 膜为 p

型、(100)晶向的 <100mm ( Si膜厚 3117nm ,SiO2 埋

层厚 36617nm)和 <150mm ( Si 膜厚 3510nm , SiO2

埋层厚 15510nm)的 SIMOX SO I材料为衬底 (用激

光切割成 <38mm尺寸后使用) ,在国产 GSMB E275

型设备上外延生长 Si Ge 合金薄膜来制备 SGO I材

料样品.外延生长实验前 SOI衬底需用集成电路工

艺中常用的 Shiraki法进行严格的表面清洗 ,并在生

长室的高真空状态下加热衬底到 700～850℃以除

去样品表面的自然氧化层 ;用反射式高能电子衍射

(R H EED)对样品表面的再构图像进行实时监测 ,

待衬底表面出现清晰明亮的线型再构并稳定一段时

间后 ,再降低衬底温度至 500～530℃,开始未有意
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掺杂的 Si Ge合金薄膜外延生长. Ge源温度为 1050

～1150℃,Si2 H6 气体流量为 6mL/ min ,生长时间约

50～240min.在大气气氛下通入少量纯氧气的石英

玻管退火炉中对部分样品进行 1050℃,5h高温退火

处理.退火后的 SGO I样品用体积配比 HF ∶H2 O

= 2∶1的腐蚀液浸泡 30min ,以除去样品表面氧化

生成的 SiO2 层.用 Raman ,DCXRD ,RBS和光学显

微镜等分析手段对 SGO I样品在退火前后的性能进

行了分析.

3　结果与讨论

图 1是不同工艺条件下制备的 0116 #和 0717 #

两个 SGOI样品在退火前后的室温 Raman 光谱分

析结果.测试中采用背散射配置方式 ,以 Ar + 激光

器发射的 51415nm 谱线为光源 ,输出功率约为

图 1　SGOI样品在退火前后的 Raman光谱分析

Fig. 1 　Raman spect ra of SGOI samples with before

and after annealing process

400mW ,照射的斑点约 1μm2 .图中波数为 300 ,400

和 500cm - 1附近的三个 Raman 峰分别对应于 Si Ge

合金薄膜中的 Ge2Ge , Si2Ge 和 Si2Si 光学声子振动

模式 ,它们在低能端都出现了非对称展宽.这可能与

Si Ge合金中晶体缺陷参与声子散射和 LO , TO 声

子在应变作用下发生分裂 (由于 Si—Ge键的极性很

弱 ,弛豫态 Si Ge 中的 TO 和 LO 声子一般是简并

的) ,以及 TO 声子也参与部分散射有关. 在

520cm - 1波数附近的 Raman峰对应于 Si衬底的 Si2
Si光学声子模式.此外 ,在 420～470cm - 1波数附近

还出现了 1～3 个较弱的 Raman光谱峰 ,特别是在

高 Ge组分 Si Ge合金样品的 Raman谱中十分明显

(如 0717 #样品) .这与 Si Ge 合金中处于局域化的

Si2Si光学振动模式受到最近邻 Ge原子的影响密切

相关[8 ,9 ] .

对比图 1 中 SGOI样品在退火前后的 Raman

光谱峰位可以发现 :退火后样品的 Si2Si 声子峰和

Si2Ge声子峰都出现了红移 (向波数减小的方向移

动) ,其红移变化量随着 Si Ge 合金中 Ge 组分含量

的增加而增大 ,其中 Si2Si声子峰的红移变化量又明

显大于 Si2Ge声子峰的红移变化量 (0717 # 样品 Si2
Si声子峰红移了 815cm - 1 ) .样品中 Ge2Ge 声子峰

的移动方向与 Si1 - x Ge x 合金中 Ge组分 x是否大于

015有关.低 Ge组分 0116 #样品的 Ge2Ge声子峰在

退火后红移了 5166cm - 1 ,而高 Ge 组分 0717 # 样品

的 Ge2Ge声子峰在退火后却蓝移 (向波数增大的方

向移动)了 0138cm - 1 .这是因为在 Si衬底上外延生

长的 Si Ge薄膜晶格中存在压应变 ,在压应变作用下

导致上述所有 Raman 峰位向高能端蓝移 ,而 Si Ge

合金中 Ge 组分的变化也可引起 Raman 峰位的移

动.在高温退火后 , SGO I样品中的 Si Ge 合金薄膜

将发生晶格弛豫过程和合金中 Ge 组分的变化.晶

格弛豫化将减小 Si Ge 薄膜晶格中的压应变而引起

所有 Raman峰位向低能端红移 ,与此同时 ,合金中

Ge组分的增大也将引起所有 Raman峰位向低能端

红移 ,而 Ge组分的减小则能引起所有 Raman峰位

向高能端蓝移.所有 Raman峰位的移动方向都取决

于上述两种机理相互叠加的结果 ,其中 Si2Si声子峰

位受到应变的影响较大 ,而 Ge2Ge声子峰位则受 Ge

组分的影响较大.上述实验结果表明 :在高温退火

后 ,0116 # 样品的 Ge 组分变大了 ,而 0717 # 样品的

Ge组分却变小了.这与下面对 Raman峰强相对比

值的分析结果是一致的.

在 Raman光谱的峰强方面 ,样品退火前后的

ISi2Ge / ISi2Si值和 IGe2Ge / ISi2Ge值都有同方向变化的规

律.低 Ge 组分 0116 # 样品的 ISi2Ge / ISi2Si值由退火前

的 0147变为退火后的 0188 ,即该样品中 Si Ge合金

薄膜的 Ge含量提高了 ;而高 Ge组分 0717 #样品的

ISi2Ge / ISi2Si值由退火前的 1148 变为退火后的 1138 ,

0511



第 6期 刘　超等 : 　GSMBE外延生长 SGOI材料的退火行为

其 Ge 含量却降低了.上述样品的 Ge2Ge 声子峰分

别出现了红移和蓝移的现象也支持这一结论.在氧

化气氛中对 Si Ge 薄膜进行 1000℃以上高温退火

时 ,由于 Si比 Ge更易和氧反应形成氧化物 ,因而样

品表面上更易于氧化生成 SiO2 层.在高温状态下

Ge原子在 Si Ge和 Si 层中扩散系数很大而在 SiO2

中的扩散系数很小 ,因此 SiO2 层可以有效阻止 Ge

原子的扩散.在高温氧化的过程中 ,一方面 Ge 原子

在 Si Ge/ Si 层晶格中的快速扩散将使界面处的 Si

薄层向 Si Ge合金层转化 (使 Si Ge合金薄膜中的 Ge

组分减小) ;另一方面随着氧化过程的不断进行 ,样

品表面 SiO2 层的逐渐增厚 , Ge元素在 Si Ge合金层

中将出现富集现象[7 ,10 ] .本文中 0116 # 样品是在化

学清洗后的 SOI衬底上直接外延生长 Si Ge薄膜制

备的 ,Si Ge 层下面的 Si 膜很薄 (约 10～20nm) ,在

高温退火后已几乎转化成 Si Ge合金薄膜. 0717 #样

品是在先外延生长了一层较厚的 Si 膜之后再外延

生长 Si Ge薄膜制备的 ,因而在高温退火后仍有未被

Si Ge合金化的 Si 膜 ,从图 1 样品退火后的 Raman

光谱中是否有 520cm - 1的 Si2Si 声子峰可以说明上

述观点.

另外 ,本文 SGO I样品退火前后的 Raman光谱

分析是前后分两批进行测试的 , Raman 测试条件

(激光激发功率、信号积分时间、测试方位等)的不同

很可能是导致图 1 中退火后样品的 Raman 光谱峰

强均显著低于其退火前的对应峰强 (峰强减弱了 5

倍)的主要原因.因为样品表面可能存在的非晶态

SiO2 或 Si3 N4 介质膜的 Raman活性极弱 ,不可能对

退火后样品的 Raman 光谱峰强产生明显影响[11 ] ,

而 Si Ge合金膜厚也未明显减薄.退火样品用稀 HF

溶液腐蚀抛光后的表面光亮如镜 ,用光学数码显微

镜放大 4200 倍的图像测试样品的表面缺陷密度

( Etch2pit2density) 约为 5 ×105 / cm2 . DCXRD 和

RBS的分析结果显示其 Si Ge合金薄膜的晶体质量

有所提高.

由于 Si1 - x Ge x 合金中三种主要光学声子的频

率ω与 Ge组分 x和薄膜应变量ε呈准线性变化关

系 ,根据文献[ 12 ]总结的公式 :

ωSi2Si = 52010 - 6510 x + 34Σ

ωSi2Ge = 40015 + 1412 x + 24Σ

( Ge组分 :0 < x < 015)

式中　Σ为归一化的应变系数 :Σ=ε/ 010417 ,ε=

Δa/ a0 ,其中 a0 表示完全弛豫态 Si Ge合金薄膜的晶

格常数 ,即将纯 Ge外延生长在 Si (100)衬底上时其

归一化应变系数Σ= 1.将 0116 # 样品退火前后的

Raman光谱 Si2Si和 Si2Ge 声子频率测量值代入上

式求解 ,退火前它的 Ge 组分 x 和归一化应变系数

分别Σ是 0134和 01093 ,退火后分别变为 01374和

01067.计算结果表明 : 0116 # 样品在高温退火后其

Si Ge合金薄膜的 Ge 含量提高了 ,应变状态得到了

进一步弛豫化 (Σ值变小) ,再一次验证了上述对

Raman谱图的分析结果.该公式不能用于 0717 # 样

品的 Raman数据计算 ,因为其 Ge组分 x > 015.

图 2是 0723 # SGOI样品退火前后的 X射线双

晶衍射谱图 (DCXRD) .从图中可以看出 ,退火前后

Si Ge衍射峰的形态出现了明显变化 ,由退火前的非

对称性衍射峰变成了退火后的对称性衍射峰 ,其半

峰宽 ( FW HM)明显减小 ,说明退火后样品的 Si Ge

合金薄膜的晶体质量得到了提高.但谱图中的 Si Ge

衍射峰位在退火前后几乎无变化 ,显示其 Ge 组分

没有明显变化.用卢瑟夫背散射谱 ( RBS)分析退火

后 0723 # 样品的结果显示 ,其 Si Ge 薄膜的厚度为

353nm , Ge组分 x = 0158.其它 SGO I样品在退火前

后的 DCXRD谱图也有类似结果 ,退火后 Si Ge衍射

峰的半峰宽均有减小 ,对 Si Ge厚膜样品尤为明显 ,

而谱图中 Si Ge 衍射峰位则取决于 Ge 组分的高低

而有所不同.

图 2　0723 # SGOI样品退火前后的 X射线双晶衍射谱图

Fig. 2 　DCXRD diff raction pattern of 0723 # SGOI

sample with before and after annealing process

图 3是高温退火后 SGOI样品的卢瑟夫背散射

分析谱图.实验采用 21022MeV He +为入射离子束

源 ,金硅面垒探测器检测背散射的 He + 信号.谱图

上 340～420通道数对应于 Si Ge层中的 Ge峰 ,220

～290 通道数对应于 Si Ge 层中的 Si 峰 ,110～140

通道数对应于埋层 SiO2 的 O峰 ,220以下的通道数
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对应于 SOI衬底上的 Si峰. RBS谱图上沟道谱与随

机谱的巨大差异表明 :高温退火后上述 SGO I样品

表面的 Si Ge合金薄膜的晶体质量都很好.用 SIM2
NRA软件对样品 RBS随机谱信号进行拟合分析的

结果显示 : 0116 # SGO I 样品的 Si Ge 层厚度为

43817nm , Ge 组分为 0136 , SiO2 埋层厚度为

154nm ,其中 Ge组分和 SiO2 埋层厚度的测量值分

别与 Raman光谱测定的 0134和所用 <150mm SOI

衬底材料标称的 155 ±215nm相一致. 0717 # SGOI

样品的 Si Ge层厚度为 991 0nm , Ge组分 0157 ,SiO2

埋层厚度为 361nm ,其中 SiO2 埋层厚度的测量值与

所用 <100mm SO I衬底材料标称的 36617 ±017nm

也十分相近.

图 3　高温退火后 SGOI样品的卢瑟夫背散射分析谱图

Fig. 3 　RBS spect ra of SGOI samples after annealing

process

4　结论

采用气源分子束外延工艺在 SIMOX SO I衬底

上制备出了 Ge 含量和 Si Ge 层厚度都可在大范围

变化的高质量 SGO I材料.对原生 SGO I样品在氧

化气氛中进行 1050℃、恒温 5h 以上的高温退火处

理 ,可以促进异质外延生长 Si Ge合金薄膜的弛豫化

和 SOI衬底上超薄 Si 夹层向 Si Ge 合金薄膜的转

化 ,进一步提高薄膜的晶体质量 ,并且有助于获得高

Ge组分的新型 SGO I材料.这对于研制高性能 Si

基器件用应变 Si薄膜材料的工作十分有利 ,以 SOI

材料为衬底用外延生长法结合高温退火工艺来制备

高质量 SGO I材料是一种非常有发展潜力的新技

术.
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Anneal ing Behavior of SGOI Thin Films Grown

by Gas Source Molecular Beam Epitaxy 3

Liu Chao1 , Gao Xingguo1 ,2 , Li J ianping1 , Zeng Yiping1 , and Li J inmin1

(1 I nstit ute of Semiconductors , Chinese A cadem y of Sciences , B ei j ing　100083 , China)

(2 Department of Physics , B ei j ing N ormal Universit y , B ei j ing　100875 , China)

Abstract : Si Ge2on2insulator (SGOI) samples are prepared by gas2source molecular beam epitaxy ( GSMBE) through growing a

high quality Si Ge epilayer on ult ra2thin silicon2on2insulator (SOI) subst rates using Si2 H6 and Ge as source materials. The sam2
ples are then annealed at 1050℃in an oxidizing atmosphere for more than 5h. The effect of high temperature annealing on prop2
erties of SGOI samples is investigated ,and Raman ,DCXRD , RBS ,and optical microscope are used to characterize the samples

before and after annealing process. A surface threading dislocation density of about 5×105 cm - 2 is achieved for the SGOI sam2
ples. The high temperature anneal process can promote st rain relaxation of the hetero2epitaxial Si Ge alloy film as well as t rans2
formation of the ult ra2thin Si underlayer into the Si Ge alloy film. The crystalline quality of Si Ge epilayer could be improved and

also help to prepare high quality Ge2rich SGOI materials.

Key words : MBE ; SGOI ; annealing behavior
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