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摘要 : 研究了不同气氛下快速预热处理 (RTA)后 ,硅片中的流动图形缺陷 ( FPDs)密度和随后两步热处理形成的
魔幻清洁区 (MDZ)之间的关系.硅片经过高温快速预热处理后 ,再经过 800℃(4h) + 1000℃(16h)常规退火 ,以形
成 MDZ.研究发现 ,当硅片在 Ar气氛或 N2 / O2 (9 %)混合气氛下 RTA预处理后 ,FPDs密度较低 ,随后热处理出现
的氧沉淀诱生缺陷密度较高、清洁区较宽.对于 N2 / O2 混和气氛 ,随着 O2 含量的增加 , FPDs和氧沉淀诱生缺陷密
度变小 ,纯 O2 气氛下预处理后硅片中 FPDs和氧沉淀诱生缺陷密度最低.因此 ,可以通过调节 N2 / O2 混合气氛中
两种气氛的比例来控制空洞型微缺陷和硅片体内氧沉淀诱生缺陷的密度.
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1　引言

直拉硅 ( CZSi)单晶中空洞型微缺陷 ( void de2
fect)和金属杂质对硅材料的性能和器件的成品率
都有重要的影响 ,是现代大规模集成电路工艺中需
要着重控制的两个关键因素.空洞型微缺陷是栅氧
化层中最主要的缺陷 ,成为大规模集成电路成品率
和稳定性的制约因素 ;金属杂质则会影响集成电路
的电学性能 ,导致电路失效.空洞型微缺陷依其检测
手段的不同可以分为三类 :COPs , FPDs和 L STDs.

COPs是在硅片经 SC1液清洗后由激光颗粒计数仪
观察到的[1 ] ; FPDs是硅片在 Secco腐蚀液中择优腐
蚀后由光学显微镜观察到的[2 ] ;L STDs是由激光散
射层析分析法观察到的[3 ] .它们的密度很低 ,体密度
一般在 105～106 cm - 3[4 ] .

在现代集成电路工艺中 ,大都应用吸杂技术来
吸除器件工作区中在工艺过程中引入的金属杂质 ,

即将金属杂质从器件的有源区吸引到预先设计的其
他地方沉淀 ,使之不影响器件的性能.内吸杂技术是
一种常用的吸杂技术 ,而空洞型微缺陷主要通过热

处理来消除.

快速热处理 ( rapid t hermal annealing ,R TA)已
经开始应用于内吸杂和消除硅片中的空洞型微缺
陷. R TA具有快速升温降温的特点 ,可以显著减少
杂质扩散和金属沾污 ,同时 R TA 的热电偶直接测
量硅片的温度 ,控制比较精确 ,因此 R TA 在当今的
集成电路制造中得到了广泛的应用[5 ] .这种工艺应
用于内吸杂可以在硅片表面的器件有源区形成无缺
陷的清洁区 (DZ) ,称作“魔幻清洁区”(MDZ) ,而在
硅片体内形成合理的缺陷密集区.传统内吸除工艺
中清洁区的形成依赖于间隙氧的浓度和热历史 ,而
且工艺复杂.而 MDZ的形成与硅片中的原始氧浓
度、热历史及集成电路制造的具体细节等几乎无关 ,

它是利用 R TA在硅片体内通过空位的分布而不是
氧浓度的分布来控制氧沉淀行为的[6 ] .目前已有采
用 R TA 来消除大直径硅片中空洞型缺陷的报
道[7～9 ] .这种方法工序时间短 ,较普通退火工艺相比
简单而有效 ,且没有什么明显的缺点 ,生产率更高.

而且 ,它还可能同时达到内吸杂效果 ,简化器件生产
工艺.

本文通过不同气氛下 R TA 高温预处理来降低
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大直径直拉硅中的 FPDs密度 ,同时在随后的两步
热处理过程中生成 MDZ. 首次研究不同气氛下
R TA预处理后硅片中 FPDs密度和随后热处理生
成的氧沉淀及清洁区的关系.寻求能够同时降低大
直径硅片中空洞型微缺陷和产生清洁区的热处理工
艺.

2　实验

实验所用硅片为超大规模集成电路级
Ф150mm ,轻掺 B 无位错 CZ硅单晶抛光片. 参数
为 :晶向〈100〉,样品厚度 650～680μm ,间隙氧浓度
( [ Oi ]) 为 21～30pp ma ,电阻率ρ为 216～310Ω·
cm.单晶拉速为 018～111mm/ min.

原生硅片首先经过清洗 ,然后在 Secco 腐蚀液
中进行腐蚀 ,时间为 15min , FPDs的密度用 Olym2
p us STM6型光学显微镜进行观察 ,并用九点法计
算 FPDs的密度.取相同的硅片进行 1195℃高温快
速热处理 ,分别用 Ar , N2 , N2 / O2 ( 9 %) , N2 / O2

(14 %)和 O2 作为 R TA 气氛 ,退火时间分别为 60 ,

180 ,300和 500s ,降温速率为 40℃/ s.处理后的硅片
分为两组 ,其中一组进行快速热处理后 ,用 HF 漂
洗 ,化学抛光 0～50μm 不同厚度 ,在 Secco 腐蚀液
中进行腐蚀 ,显示 FPDs ,以观察 FPDs在退火后硅
片中的深度分布 ;另一组继续进行 800℃(4h) +

1000℃(16h)常规退火 ,以用来形成氧沉淀和清洁
区 ,解理后在 wright 腐蚀液中腐蚀 15min ,然后用
金相显微镜观察解理面上氧沉淀及清洁区的情况.

3　结果与讨论

3. 1　高温快速退火对硅片中 FPDs密度的影响

轻掺 B硅片在不同气氛下高温快速退火后 FP2
Ds的密度与原生硅片中 FPDs 密度的相对减少量
如表 1所示.可以看出 ,硅片在不同气氛下高温快速
退火 ,不同程度地降低了硅片中 FPDs 的密度.例
如 :经 1195℃快速热处理 180s 后 ,在 Ar 气氛下退
火 ,硅片中的 FPDs 密度相对减少量为 6211 % ;在
N2 气氛中退火 , FPDs密度相对减少量为 4415 % ;

N2 / O2 (9 %)气氛下为 4514 % ,当 N2 和 O2 混合气
体中 O2 的百分率从 9 %升为 14 %时 ,退火后 FPDs

的密度相对减少量为 6510 % ,此时低于 Ar 气氛中
退火后的密度 ;当在纯氧气中进行快速热处理后 ,

FPDs密度减少最多 ,相对减少量为 9317 %.由此可
见 ,快速热处理是消除硅片中 FPDs的一种有效工
艺 ,退火气氛对 FPDs密度有影响.比较几种退火气
氛 ,当硅片在 Ar 气氛中 R TA 后 , FPDs密度较低 ,

对于 N2 / O2 混和气氛 ,随着 O2 含量的增加 , FPDs

密度变小 ,纯 O2 气氛下退火硅片中的 FPDs密度最
低.因此 ,可以通过调节 N2 / O2 混合气氛中两种气
氛的比例来控制空洞型微缺陷的密度.

表 1　轻掺 B硅片经不同气氛快速热处理后 FPDs密度变化

Table 1　FPDs density after RTA in different atmospheres

气氛 快速热处理时间/ s FPDs相对减少量/ %

Ar

52 18. 9

180 62. 1

300 65. 0

N2

52 19. 9

180 44. 5

300 38. 2

N2 ∶O2

O2 ∶9 %

52 38. 8

180 45. 4

300 38. 2

O2 ∶14 %

52 44. 8

180 65. 0

300 92. 4

O2

52 91. 5

180 93. 7

300 95. 0

研究了快速退火对硅片表面和体内 FPDs密度
的影响 ,图 1 给出了各种气氛退火后硅片中 FPDs

密度从表面到体内的变化趋势.从图中可以看出 ,经
过高温快速热处理 ,硅片表面的 FPDs密度减少最
多 ,从硅片表面到硅片体内 , FPDs 的密度逐渐升
高 ,直至 20μm后才逐渐接近退火前 FPDs的密度.

这表明不同气氛下快速热处理对硅片表面的 FPDs

影响较大 ,对体内的 FPDs影响小.不同气氛下热处
理对 FPDs在硅片中深度分布的影响不同.

图 1　各种气氛中高温快速热处理后 FPDs密度的深度分布

Fig. 1 　Dist ribution of FPDs in wafers after RTA in

different atmospheres

3. 2　高温快速预热处理对 MDZ的影响

图 2～5为硅片经过不同气氛高温快速热退火
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预处理后 ,再进行 800℃(4h) + 1000℃(16h)常规退
火 ,获得的氧沉淀诱生缺陷在硅片解理面上的分布
照片.

在 Ar气氛下高温快速热处理 300s后整个硅片
解理面上都出现了氧沉淀诱生缺陷 ,但是没有出现
清洁区 ,当退火时间增加到 500s后 ,硅片近表面区
域有清洁区出现 ,清洁区宽度约为 50μm ,氧沉淀诱
生缺陷的密度变大 ,体积变小 ,如图 2所示.

图 2　Ar气氛中退火后硅片中的 MDZ　(a) 300s ; (b) 500s

Fig. 2 　MDZ in wafers after annealing in Ar atmos2
phere for different times

当硅片在 N2 气氛中退火 300s后 ,硅片中出现
大量氧沉淀诱生缺陷 ,硅片近表面区出现清洁区 ,当
退火时间增长到 500s 后 ,氧沉淀诱生缺陷密度增
大 ,体积没有明显变化 ,清洁区的宽度也没有明显
化 ,如图 3所示.

图 3　N2 气氛中退火后硅片中的 MDZ　(a) 300s ; (b) 500s

Fig. 3 　MDZ in wafers after annealing in N2 atmos2
phere for different times

当硅片在 O2 气氛中进行高温快速预热处理 ,

再进行两步热处理后 ,整个硅片解理面上几乎没有
什么氧沉淀诱生缺陷 ,并且不随退火时间的延长而
改变 ,如图 4所示.

图 4　O2 气氛中退火后硅片中的 MDZ　(a) 300s ; (b) 500s

Fig. 4 　MDZ in wafers after annealing in O2 atmos2
phere for different times

当硅片在 N2 / O2 (9 %)气氛下高温快速热处理
300s后 ,硅片中出现少量氧沉淀诱生缺陷 ,并且出
现很宽的清洁区 ,随着退火时间增加到 500s ,氧沉
淀诱生缺陷密度升高 ,高于相同时间 Ar 气氛下退
火后的结果 ,但是体积有所减小 ,而其清洁区也比相
同时间 Ar气氛下退火后的清洁区宽 ,如图 5所示.

图 5　N2/ O2 (9 %)气氛退火后硅片中的 MDZ　(a) 300s ; ( b)

500s

Fig. 5　MDZ in wafers after annealing in N2 / O2 (9 %)

atmosphere for different times

对比各种气氛中高温快速热处理后硅片中的
FPDs密度和随后热处理形成的氧沉淀诱生缺陷密
度及清洁区宽度发现 ,对于各种气氛而言 ,氧沉淀诱
生缺陷的密度均随着第一步快速退火时间的延长而
增大 ,而氧沉淀诱生缺陷的体积却有所减少 ,清洁区
也随着第一步快速高温退火时间的增长而出现且逐
渐变宽.可以看到 ,经过 Ar 气氛退火后可以获得较
低的 FPDs密度和比较好的清洁区 ;O2 气氛下退火
后 ,硅片中的 FPDs密度降低最多 ,但是硅片中的氧
沉淀密度很低 ;N2 气氛下退火后硅片中的 FPDs密
度下降最少 ,虽然出现大密度的氧沉淀诱生缺陷 ,且

57



半　导　体　学　报 第 27卷

缺陷的体积很小 ,但硅片中形成的清洁区宽度很窄 ;

当硅片在 N2 / O2 混合气氛中退火后 ,硅片中的 FP2
Ds密度下降比较多 ,硅片中出现了较宽的清洁区 ,
硅片内部的氧沉淀密度高而且体积较小.

与其他研究者得出的结论所不同的是 ,我们认
为快速退火对随后氧沉淀的形成不仅取决于剩余空
位的浓度分布 ,同时也受到氧浓度的影响 ,氧浓度太
低也不利于形成氧沉淀 ,故氧沉淀及清洁区的形成
同时取决于空位和氧浓度的分布 ,空位浓度太低或
者氧浓度太低都不利于氧沉淀的形成.

由实验结果可知 ,退火气氛影响硅片体内氧沉
淀和表面清洁区的形成. Ar 气氛下高温快速退火
时 ,硅片近表面间隙氧外扩散导致空洞型微缺陷内
壁氧化膜的分解 ,而此区域低的空位浓度则导致失
去内壁氧化膜的空洞因释放空位或吸收自间隙原子
而消除.同时随着退火时间的延长 ,硅片近表面区低
的空位浓度和间隙氧浓度也导致了清洁区的出现.

当硅片在 N2 气氛下退火时 ,由于硅片表面在 N2 气
氛中受到氮化 ,大量的空位从 Si/ N2 界面处注入硅
片 ,这些空位的注入极大地改变了硅片中空位的分
布状态[5 ,10 ] ,使得硅片近表面区域空位浓度较 Ar气
氛下退火后的浓度有很大升高 ,故不利于失去内壁
氧化膜的空洞释放空位 ,从而硅片中会存在很多无
内壁氧化膜的空洞缺陷 ,这有待于以后的研究证明.

但是 ,空位浓度的升高却有利于氧沉淀形核 ,故经
N2 气氛下退火后的硅片内氧沉淀诱生缺陷密度很
高 ,但是氧沉淀诱生缺陷的体积却变小.由于距离表
面很近的区域在降温过程中空位部分扩散出去 ,从
而形成了宽度很窄的清洁区.当硅片在 O2 气氛下
退火时 ,首先由于近表面区域间隙氧的外扩散和高
温下间隙氧溶解度升高 ,导致近表面区域间隙氧处
于欠饱和状态 ,促使了这一区域空洞型微缺陷内壁
氧化膜的分解及氧的外扩散.而由于硅片表面氧化
产生的自间隙原子注入 ,使得硅片中空位浓度降低 ,

改变了空位和自间隙原子的平衡状态 ,导致空位欠
饱和 ,促使了失去内壁氧化膜的空洞释放出空位或
者吸收自间隙原子变小或消失.由于空位的平衡浓
度降低 ,在随后的冷却过程中剩余下来的空位浓度
很低 ,达不到促进氧沉淀所需要的临界值 ,所以氧沉
淀很少.当硅片在 N2 / O2 混合气氛下退火时 ,由于
硅片同时受到氧化和氮化的作用 ,氧化使得硅片表
面产生自间隙原子注入硅片 ,而氮化则产生空位注
入硅片.一般来说 ,氧化反应比氮化反应易于发生 ,

但是也受混合气氛中两种气氛所占比例的影响 ,当
O2 所占比例很小时 ,氮化反应会占优势 ,这时注入
硅片中以空位为主.而当 O2 所占比例升高时 ,则注
入的自间隙原子增多 ,空位减少.当硅片在 N2 / O2

(9 %)气氛下退火时 ,和纯 O2 气氛相比 ,一方面由

于硅片近表面间隙氧的外扩散使得此区域间隙氧浓
度减小 ,另一方面则由于硅片表面受到氮化 ,又有很
多空位注入硅片 ,使得硅片内空位密度升高 ,但是硅
片近表面区域由于退火过程中点缺陷的外扩散使得
空位浓度又降下来.硅片近表面区域间隙氧浓度的
降低导致此区域空洞型微缺陷内壁氧化膜分解及氧
的扩散 ,而空位浓度的降低则使得失去内壁氧化膜
的空洞释放空位而变小消除.与纯 O2 气氛相比 ,由
于空位的浓度相对较高 ,而自间隙原子浓度则相对
较低 ,所以有一部分失去内壁氧化膜的空洞没能释
放空位或者吸收自间隙原子而消除 ,故硅片中的
FPDs密度要比纯 O2 气氛退火后的硅片高.由于硅
片内空位的密度较纯 O2 气氛退火后的硅片高 ,所
以在随后的热处理过程中生成的氧沉淀比较多 ,但
是硅片近表面区域由于在降温过程中空位的外扩
散 ,使得此区域空位浓度很低 ,低于形成氧沉淀的临
界浓度 ,故此区域在随后的退火过程中没有氧沉淀
形成 ,因而成为清洁区.

4　结论

快速预处理气氛对硅片中 FPDs 的密度、氧沉
淀体积和洁净区宽度都有很大的影响.经过 Ar 气
氛退火后可以获得较低的 FPDs密度和比较好的清
洁区 ;通过 O2 气氛下退火后 ,硅片中的 FPDs密度
降低最多 ,但是硅片中的氧沉淀密度很低 ; N2 气氛
下退火后硅片中的 FPDs密度下降最少 ,虽然出现
大密度的氧沉淀诱生缺陷 ,且缺陷的体积很小 ,但硅
片中形成的清洁区宽度很窄.

当硅片在 N2 / O2 混合气氛中退火后 ,硅片中的
FPDs密度下降比较多 ,硅片中出现了较宽的清洁
区 ,硅片内部氧沉淀密度高而且体积较小 ,故此种气
氛下快速热处理后的效果比较理想 ,最重要的是 ,可
以通过调节 N2 / O2 混合气氛中两者的比例来达到
控制 FPDs密度和氧沉淀密度的目的.
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Effect of Pre2Rapid Thermal Annealing on FPDs and Denuded Zones

in Large2Diameter CZ2Si 3

Zhang Jianqiang1 , Liu Caichi1 ,­ , Zhou Qigang2 , Wang J ing2 , Hao Qiuyan1 ,

Sun Shilong1 , Zhao Liwei1 , and Teng Xiaoyun1

(1 I nstit ute of I n f ormation and Function M aterials , Hebei Universit y of Technology , Tianj i n　300130 , China)
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Abstract : The relationship between flow pattern defect s ( FPDs) and the magic denuded zone (MDZ) in CZ silicon wafers is in2
vestigated after p re2RTA in different atmospheres. After pre2RTA at high temperature ,the wafers are annealed at 800℃(4h) +

1000℃(16h) to form an MDZ. After annealing in an Ar or N2 / O2 (9 %) mixed atmosphere ,the wafers exhibit low FPD density ,

high oxygen precipitation density ,and a wide denuded zone. In the case of an N2 / O2 mixed atmosphere ,the FPD density and the

oxygen precipitation density decrease with the increase of O2 content . Therefore the FPD density and oxygen precipitation densi2
ty can be controlled by adjusting the N2 / O2 ratio in the atmosphere.
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