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ФОРМИРОВАНИЕ ЭПИТАКСИАЛЬНЫХ СЛОЕВ 3C-SiC НА Si  
МЕТОДОМ БЫСТРОЙ ВАКУУМНО -ТЕРМИЧЕСКОЙ ОБРАБОТКИ 
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ул. Курчатова, 7, 220045, г. Минск, Беларусь

Представлены результаты исследования структуры и фазового состава эпитаксиальных слоев карбида крем-
ния (SiC), сформированных на кремниевых подложках с ориентацией (100) при быстрой вакуумно-термической 
обработке. Методами просвечивающей электронной микроскопии установлено образование эпитаксиальных слоев 
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кубического политипа SiC (3C-SiC) на кремнии в процессе карбидизации при 1100 °С в течение 30 с при исполь-
зовании в качестве источника углерода газовой смеси пропана (10 %) и аргона (90 %). Обнаружено формирование 
монокристаллического 3С-SiC с поликристаллическими включениями и двойниками по всем возможным плоско-
стям {111}. Достаточно узкая полоса 793 см–1 поперечной оптической фононной моды SiC в спектре комбинаци-
онного рассеяния света подтверждает образование 3С-SiC. Отмечено, что наличие спектральной линии 180 см–1 
и полуширина полосы 793 см–1 в спектре комбинационного рассеяния света свидетельствуют о присутствии дефек-
тов деформации в SiC. 

Ключевые слова: эпитаксиальные структуры SiC/Si; вакуумная карбидизация; быстрая термическая обработка; 
тонкие пленки.
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The results of a study of the structure and phase composition of epitaxial layers of silicon carbide (SiC) formed on sili-
con sub strate with orientation (100) under rapid vacuum thermal processing are presented. Planar-view transmission electron 
microscopy investigation revealed the formation of epitaxial layers of cubic polytype SiC (3C-SiC) on silicon in the process 
of carbidisation at 1100 °C during 30 s, using a gas mixture of propane (10 %) and argon (90 %) as a carbon source. 
The formation of a monocrystalline 3C-SiC with polycrystalline inclusions and twins on all possible planes {111} was 
found. A rather narrow band of 793 cm–1 transverse optical phonon mode SiC on Raman spectra confirms the formation 
of a cubic polytype SiC. It is noted that the presence of a 180 cm–1 spectral line and a 793 cm–1 half-width band on Raman 
spectra indicate the presence of deformation defects in SiC.

Keywords: epitaxial structures SiC/Si; vacuum carbidisation; rapid thermal processing; thin films.
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Введение
Эпитаксиальные слои SiC на кремниевых подложках представляют интерес для разработки при-

борных структур микро- и оптоэлектроники, работающих при повышенных температурах и уровнях 
радиационного фона [1; 2]. В настоящее время слои SiC на кремниевых подложках используются при 
разработке фотодетекторов [3] и в качестве буферов для роста активных структур на основе GaN [4], 
AlN, ZnO [1]. Однако слои SiC, выращенные непосредственно на кремнии, имеют большое количество 
структурных дефектов [1; 5], связанных с несоответствием параметров кристаллических решеток SiC 
и Si (19,72 %), а также с различием коэффициентов термического расширения (~8 %) [1]. Для улучшения 
структурного качества SiC используют буферные слои, которые принимают на себя нагрузку по релакса-
ции механических напряжений, обусловленных несоответствием параметров кристаллических решеток 
и различием коэффициентов термического расширения [6 – 9]. 

В качестве буфера могут применяться тонкие слои SiC, сформированные при карбидизации крем-
ния [5–8]. Согласно исследованиям [6; 7] подобные буферные слои в значительной степени определяют 
структурное качество пленок SiC. В связи с этим получение низкодефектных гетероэпитаксиальных 
слоев 3С-SiC на поверхности пластин монокристаллического кремния является важной задачей для 
развития компонентной базы микро- и оптоэлектроники нового поколения.
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В настоящее время ведутся исследования режимов карбидизации кремния для формирования эпи-
таксиальных слоев SiC. Для снижения напряжений авторы работ [7; 8; 10] используют высокотемпе-
ратурные режимы карбидизации, а также вводят в реакционную камеру дополнительные газы, содер-
жащие силан. Однако высокие температуры карбидизации (свыше 1300 °C) в большинстве случаев 
несовместимы с режимами формирования полупроводниковых структур для кремниевых приборов. 
Осуществить процесс карбидизации кремниевой пластины в заданных условиях за короткий интервал 
времени позволяет сочетание относительно низких температур карбидизации (1000 –1200 °C) и ваку-
умной среды в установке быстрой термической обработки (БТО). В основном установки БТО приме-
няются для термообработки имплантированных слоев [11], формирования омических контактов [12] 
и контактов Шоттки [13], карбидизации кремниевых подложек и эпитаксиального роста SiC на Si путем 
быстрого термического химического осаждения из паровой фазы [10; 14]. Целью настоящей работы 
является исследование особенностей формирования тонких слоев SiC в процессе быстрой вакуумно- 
термической обработки кремния. 

Материалы и методы исследования
В качестве подложек для формирования слоев SiC использовали пластины монокристаллического 

кремния марки КДБ-12/24 с ориентацией (100). Перед проведением карбидизации все подложки очища-
ли в 5 % водном растворе плавиковой кислоты с последующей промывкой в деионизированной воде. Да-
лее образцы осушали сжатым азотом и переносили в реакционную камеру. Система БТО, используе мая 
в данном исследовании, представляла собой модифицированную установку JetFirst 100 (Jipelec, Фран-
ция). Реакционная камера позволила работать в вакууме и осуществлять БТО больших площадей (диа-
метром до 100 мм) с использованием ксеноновых ламп на верхней стороне камеры. Типичное рабочее 
давление в камере на этапе карбидизации кремния составляло ~1 ⋅ 10–2 Па. Процесс формирования слоев 
SiC методом быстрой вакуумно-термической обработки кремниевых пластин изображен на рис. 1. 

Рис. 1. График процесса карбонизации кремниевой пластины  
методом быстрой вакуумно-термической обработки

Fig. 1. Graph of silicon wafer carbonisation process  
by rapid vacuum thermal processing
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Формирование слоев SiC на кремнии методом быстрой вакуумно-термической обработки вклю-
чало следующие последовательные стадии: создание высоко вакуумной реакционной газовой среды, 
нагрев до рабочей температуры, карбидизацию и охлаждение до комнатной температуры. Создание 
высоковакуумной реакционной газовой среды предполагало откачку атмосферного воздуха из каме-
ры реактора до давления 1 ⋅ 10–2 Па, напуск в камеру чистой газовой смеси пропана (10 %) и аргона 
(90 %) до атмосферного давления и повторную откачку газовой смеси до давления 1 ⋅ 10–2 Па, в результате 
чего из вакуумной камеры удалялись кислород и другие газовые сос тавляющие воздуха, а рабочая 
атмосфера содержала лишь остаточные пары пропан-аргоновой смеси с парциальным давлением ме-
нее 1 ⋅ 10–2 Па. Нагрев до температуры карбидизации осуществлялся с дос таточно высокой скоростью 
(~20 °C/с), после чего проводилась карбидизация при 1100 °C в течение 30 с. На протяжении всей 
процедуры нагрева и карбидизации в камере поддерживалось указанное выше давление остаточных 
паров пропан-аргоновой смеси. Компьютерное управление температурно-временными условиями 
нагрева и карбидизации осуществлялось с помощью термопарного (до 400 °C) и пиромет рического 
(400 –1100 °C) контроля температуры, при этом термопара и пирометр являлись элементами соот-
ветствующей обратной связи.

Структурно-фазовые характеристики сформированных слоев SiC изучали методом просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ) и просвечивающей электронной дифракции (ПЭД) с использованием 
микроскопа Hitachi H-800 (Hitachi, Япония) при ускоряющем напряжении 150 кэВ. Кроме того, хими-
ческий и фазовый состав образцов исследовался методом спектроскопии комбинационного рассеяния 
света (КРС) на установке Nanofinder High End (LOTIS TII, Беларусь – Япония). Источником излучения 
служил твердотельный лазер с диодной накачкой, работающий на длине волны возбуждения 532 нм. 
Мощность и время накопления составляли 2 мВт и 30 с соответственно. Излучение лазера фокусиро-
валось на образце в пятно диаметром менее 1 мкм. Измерение спектров производилось при комнатной 
температуре в геометрии обратного рассеяния света при падении излучения нормально к поверхности 
образца. Спектральное разрешение было не хуже 3 см–1. Образцы для исследований утонялись в пла-
нарном виде химико-динамическим методом в смеси концентрированных плавиковой и азотной кислот 
(HF : HNO3 = 1 : 5) со стороны кремниевой подложки. 

Результаты и их обсуждение
Методами ПЭМ и ПЭД установлено, что высоковакуумная карбидизация кремния при 1100 °C 

в течение 30 с приводит к формированию слоев SiC достаточно высокого кристаллического качества 
(рис. 2, а и б ). Так, на ПЭД-изображении (см. рис. 2, а) можно выделить две группы точечных рефлексов, 
которые обусловлены дифракцией электронов: рефлексы кремниевой подложки (а = 0,543 нм) типа 
{220} и рефлексы слоя 3C-SiC (а = 0,435 нм) типа {111}, {220}, {311}. Присутствие точечных ре-
флексов Si и 3C-SiC на дифракционной картине свидетельствует о наличии монокристаллической фазы 
в приграничном слое кремния и в сформированном слое SiC, а упорядоченное расположение рефлексов 
Si {220} и SiC {220} говорит о формировании эпитаксиального слоя SiC. В свою очередь, наблюдае-
мые концентрические кольца на ПЭД-изображении (см. рис. 2, а) указывают на наличие поликристал-
лической фазы в слое SiC. Расчетные значения параметров гранецентрированных кубических решеток 
3C-SiC хорошо совпадают с измеренными расстояниями между рефлексами и диаметрами колец на 
электронограмме образца сформированной структуры SiC/Si. С учетом значительно более низкой отно-
сительной интенсивности колец по сравнению с интенсивностью точечных рефлексов можно сказать, 
что в процессе карбидизации происходит преимущественное образование монокристаллического SiC. 
Однако на наличие двумерных дефектов во всех возможных плоскостях {111} указывают экстраре-
флексы, обозначенные как вторичные двойники SiC (см. рис. 2, а). Эти рефлексы являются результатом 

дифракции на вторичных двойниках SiC и имеют индексы типа 1
9
7 5 13{ }  и 1

9
11111{ }.

На рис. 2, б, представлено ПЭМ-изображение в темном поле структуры SiC/Si. Темнопольное пла-
нарное изображение получено на дифракционном кольце 3C-SiC {111}. На изображении можно вы-
делить яркие светлые пятна двух типов. К первому типу относятся области с полосчатым контрастом 
(указаны стрелками). В качестве примера в правом верхнем углу на рис. 2, б, приведено увеличенное 
изображение. Согласно исследованиям дефектов в эпитаксиальных слоях кремния [15] подобные об-
ласти с характерным контрастом, вероятно, являются микродвойниковыми ламелями SiC. Пятна вто-
рого типа представляют собой поликристаллические включения 3C-SiC {111} и имеют размер от 10 
до 80 нм. 

Результаты анализа спектров КРС хорошо коррелируют с данными ПЭД. Так, на спектре КРС, пред-
ставленном на рис. 3, а, можно выделить пики 793 и 180 см–1, а также широкую полосу в районе  
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850 –1000 см–1. Достаточно узкий пик 793 см–1 соответствует поперечному оптическому (transverse opti-
cal, ТO) фонону 3С-SiC. Согласно исследованиям релаксации деформации в гетероструктуре SiC/Si [16] 
относительно большую (30 см–1) полуширину пика 793 см–1 можно объяснить наличием дефектов дефор-
мации в слоях SiC. В свою очередь, пик 180 см–1 соответствует продольной акустической (longitu dinal 
acoustic, LA) фононной моде SiC, которая проявляется только при гексагональной ориентации кристалла 
SiC [17]. Вероятно, появление подобного пика связано с наличием двойников деформации в сформиро-
ванном слое SiC [17]. Широкая полоса в области 850 –1000 см–1 обусловлена КРС-полосой второго по-
рядка 940 см–1 в кремнии и продольным оптическим (longitudinal optical, LO) фононом SiC, который 
в монокристалле расположен между 965 и 972 см–1. Две полосы с максимумами вблизи 480 и 520 см–1 
принадлежат кремниевой подложке (480 см–1 – аморфный Si, 520 см–1 – кристаллический Si). Появление 
в спектре КРC наряду с пиком 520 см–1 пиков в области 480 –500 см–1 может быть связано с наруше-
нием структуры и уменьшением толщины кремниевой подложки в результате химического травления. 
В свою очередь, спектр КРС, представленный на рис. 3, б, содержит пики в области 1300 –1600 см–1, 
обусловленные колебаниями атомов углерода и связей С — Н. Широкую полосу 1310 см–1 можно от-
нести к связям С — С. Достаточно узкий пик 1450 см–1 соответствует колебаниям связей C — H. Полоса 
в спектре КРС в области 1530 см–1 может быть связана как с полосой второго порядка SiC [18], так 
и с аморфной фазой углерода [19].

Рис. 2. ПЭД-микрофотография (а) и ПЭМ-изображение  
в темном поле (б ) эпитаксиального слоя SiC, выращенного  

на лицевой стороне подложки Si (100) при 1100 °C в течение 30 с
Fig. 2. Transmission electron diffraction pattern (a)  

and transmission electron microscopy image in dark field mode (b)  
of epitaxial SiC layer grown on the front side of a Si (100) substrate at 1100 °C during 30 s

Рис. 3. Спектр КРС структуры SiC/Si, измеренный  
в области частот колебаний: а – связей Si — C; б – связей C — C

Fig. 3. Raman spectra of the SiC/Si structure measured  
in the range of vibration frequencies: a – of Si — C bonds; b – of C — C bonds
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Спектральная линия 180 см–1 соответствует линии достаточно редкого гексагонального политипа 
8H-SiC со сдвигом 7 см–1. Однако дифракционный анализ не выявил рефлексов, свидетельствующих 
о наличии 8H-SiC в сформированной структуре. Возникновение линии 180 см–1 в спектре КРС обусловле-
но наличием двойников деформации в сформированном слое SiC [17]. Образование дефектов деформа-
ции, вероятно, вызвано тем, что слой SiC принимает на себя часть деформации рассогласования [1; 6]. 
Такой вывод согласуется с исследованием пленок SiC, выращенных методом твердофазной эпитак-
сии [17]. Вместе с тем, согласно данным исследования твердофазной эпитаксиальной кристаллизации 
аморфизованных ионной имплантацией слоев кремния [16], вторичному двойникованию в кристалли-
зованных слоях может способствовать образование включений второй фазы и примесей.

В настоящее время продолжаются исследования, посвященные относительно низкотемпературной 
(1000 –1200 °C) карбидизации кремния [7; 8]. Согласно работе [20] при секундных режимах карбиди-
зации происходит формирование нанокристаллического слоя SiC. Для данных режимов формирования 
слоя SiC характерно интенсивное образование микродвойников и дефектов упаковки [20]. Проведенные 
авторами исследования методами ПЭМ и ПЭД показали, что получаемые при карбидизации в течение 
30 с слои SiC являются преимущественно монокристаллическими и эпитаксиальными подложке, од-
нако содержат поликристаллические включения и микродвойники. Структурные различия, возможно, 
обус ловлены скоростью нагрева до температуры карбидизации. Согласно данным работ [1; 10] при 
большой скорости нагрева (свыше 20 °C/с) в результате карбидизации формируются слои SiC с круп-
ными и разориентированными зернами. В этом случае двойникование SiC, вероятно, связано с напря-
жением несоответствия на границе раздела SiC/Si. Благодаря случайной ориентации соседних зерен 
и большой скорости роста зерен напряжения несоответствия становятся настолько высокими, что их 
релаксация будет осуществляться при зарождении и последующем росте микродвойников вблизи меж-
зеренной границы. 

Заключение
Таким образом, в работе представлены результаты структурно-фазовых исследований эпитаксии 

слоев SiC путем быстрой вакуумно-термической обработки кремния. Методами электронной микро-
скопии установлено образование эпитаксиальных слоев 3C-SiC в процессе карбидизации при 1100 °С 
в течение 30 с в остаточной атмосфере пропан-аргоновой смеси. Анализ дифракционных картин позво-
лил установить формирование монокристаллического 3С-SiC с поликристаллическими включениями 
и двойниками по всем возможным плоскостям {111}. Анализ спектров КРС подтвердил образование 
структуры SiC/Si, а также присутствие дефектов деформации в SiC. 
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