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通过 (射线异常透射形貌（)*+），化学腐蚀显微观察和电子显微技术（+,-）研究了液封直拉（.,/）法生长的半
绝缘砷化镓（0123456）单晶中蜂窝状胞状结构，从晶体生长和冷却过程的热应力、弹性形变引起位错的运动和反应
考虑，分析了该结构的形成机理与过程 7认为这是由高密度位错（,89）运动和反应所形成的小角度晶界的集合群 7
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!国家自然科学基金（批准号：&==;"$$;）、中国人民解放军总装备部（批准号：$$<&$"，" 7! 7 >+%&$!）、科技部攀登计划（批准号："$$$<&$%）和河

北省自然科学基金（批准号：&==$##）资助的课题 7

! ? 引 言

宽带光纤通讯、无线移动和多媒体网络通讯的

发展，带动了砷化镓微电子器件芯片生产的大发展 7
使得半绝缘砷化镓（0123456）衬底抛光片的市场容量
迅速扩大，成为当代信息产业的重要材料之一［!，"］7
0123456材料中的杂质、缺陷、衬底与外延层的晶格
失配等直接影响砷化镓电子器件的质量和成品率，

因此成为人们研究热点 7
化合物半导体材料 3456单晶的缺陷及分布，远

比半导体硅材料要复杂得多 7 @AB4CD等人报道，一般
低位错密度晶片，位错呈八次轴对称分布；高位错密

度晶片，位错呈四次轴对称分布［"］7通过对 0123456
（!$$）晶片进行化学腐蚀及显微观察，发现晶片中位
错整体分布在边缘和中心区域较高，呈现所谓 E形
分布［#］7在高位错密度区域，位错形成了蜂窝状胞状
结构 7该结构的形成，与晶体生长后位错的运动反应
和重排有关 7化学腐蚀也观察到胞状结构是紊乱的
位错线束，其腐蚀坑密度达到 ! F !$% GHI "量级时，胞

的直径约为 &$$!H；当腐蚀坑密度达到 ! F !$& GHI "

量级时，胞的直径随腐蚀坑密度增加而减少，约为

!$$!H
［%］7
本文应用 (射线异常透射形貌技术、化学腐蚀

显微观察和 +,-方法，对国内、外常规 .,/法生产
的直径为 # 英寸以及更大的 0123456 单晶，进行了
位错密度及分布的检测 7发现均无一例外的在晶片
的周边区域，都存在蜂窝状的胞状结构 7本文从晶体
热弹性形变引起位错的运动过程考虑，对结构的本

质及形成机理与过程进行了分析 7

" ? 实 验

%&’& 实验样品

国内外 .,/法生产的 0123456双面抛光片（开
盒即用的抛光片产品），直接进行实验 7晶体晶向与
型号为 J K !$$ L；直径为 #英寸双面抛光片；位错
密度（,89）为（#—&）F !$& MGH"；霍耳电阻率为""
!$;#·GH；霍耳迁移率为 :$$$—:&$$GH" MN·6；晶片厚
度为 :&$—:;& O #$!H，国外样品的位错密度较低，
为（&—’）F !$% MGH" 7
样品分类如下：

样品序号 加工工艺 样品来源

! P 开盒即用；片厚 Q ::$!H 国内

" P 开盒即用；片厚 Q :&$!H 国外

%&%& 实验程序

由于 0123456对 (射线的吸收系数很大，因此采
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用 !射线异常透射形貌技术揭示其内部缺陷 " !射
线异常透射形貌图在 #$%&’(公司生产 )*+,形貌相
机（-+./..）上拍摄；采用 01!!辐射，（2 2 3）衍射，
管压 //’4，管流 53—5/6*，曝光时间 7—/8；!射线
形貌线实验以后，用超声 *9（:;*9）腐蚀法和显微
观察，揭示晶片的胞状结构 "

5 < 实验结果

图 .为 . =样品的 !射线形貌图 "可以看到在晶
片周边区域，存在着严重的胞状结构 "在边缘区胞状
结构的密度较大，尺寸较小 "从周边向中心过渡，胞

状的密度逐渐变小，尺寸变大 "由于 )&>%氏相机行
程较小，不能一次拍摄出直径为 5英寸晶片的全貌，
只能部分区域进行扫描，以显示晶片胞状结构的整

体分布 "如图 .（&）和（?）所示 "图 2为 2 =国外样品周

边区的胞状结构形貌照片 "该晶片同样存在胞状结
构，只是程度较 . =样品为轻 "
为了和 !射线形貌照片进行对比分析，对上述

样品用超声 *9腐蚀法（:;*9）显微观察，揭示单个
胞状结构的细节 "如图 5所示，在样品的边缘区域腐
蚀出一个大的胞状结构，图中可以明显地分出胞壁、

剥光区和中心区 "

图 . 国产片的 !射线形貌图，01!!辐射，" @（22
A3）

图 2 国外片的 !射线形貌图，01!!辐射，" @（22
A3） 图 5 :;*9显示的胞状结构（显微观察，B 233）

7< 讨 论

!"#" $射线异常透射效应

由于晶体对 !射线的吸收，直接像衬度按 CA!#

规律而衰减 "其中!为晶体的质量吸收系数，# 为 !

射线的穿透行程 "当!# D .时，直接像吸收很厉害，
以致很快就消失 "当样品厚度超过临界穿透深度时，
要获得 !射线透射形貌像的直接像是很困难的 "因
此，只有制备出薄晶片才能有直接像 "所谓薄晶片，
即!# E .，其中!为样品材料的质量吸收系数 "薄晶
片的厚度 $ 为
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!为 &射线入射线与晶片表面的夹角 ’本实验采用
()#!辐射，对半导体硅样品，其质量吸收系数为
*+,-./ 01 ’计算出 & 射线对硅的临界穿透行程为
*2%".’因此对半导体硅片进行 &射线透射形貌分析
是可行的 ’但对砷化镓，其质量吸收系数为 *3+*-./ 0
1，其 &射线的临界穿透行程仅有 34".’对这类吸收
系数大的晶片，只能进行 &射线反射形貌或异常透
射形貌分析 ’
根据 &射线衍射动力学理论，当"" 5 %4 时，只

要晶体处于严格的布拉格衍射位置，会出现动力学

异常透射效应 ’此时 &射线在晶体传播的八支波中
有一支波将以极低的吸收穿过晶体 ’缺陷势必破坏
这一异常透射效应（6)77.8$$ 9::9-;），从而出现缺陷
的动力学像 ’这是一种负衬度的缺陷像 ’
本实验采用的砷化镓样品，厚度达到 */4—

**4".，即属于上述 &射线异常透射形貌技术 ’

!"#" 胞状结构的本质和形成机理

%）众所周知，<8="晶格是一种复式晶格，可以
理解为砷（="）的面心立方晶格和镓（<8）的面心立
方晶格，沿晶胞空间对角线错开 %02长度套构而成 ’
因此可以当作面心立方来处理 ’于是，<8="晶体应
有四个｛%%%｝面组成的主要滑移面和每个滑移面又
有三个 > %%4 5滑移方向构成滑移系 ’
以面心立方单晶（比较典型）在晶体生长和后续

冷却过程中热应力和弹性形变的产生，造成位错运

动与反应来分析 <8="单晶胞状结构的产生 ’
/）在晶体热应力的驱动下，内部位错发生滑移 ’

在初始阶段位错滑移较容易 ’一旦有位错被钉扎，位
错迅速按 ?78$@AB98C机理大量增殖 ’其数量可较原
来密度增殖几个数量级 ’对多晶而言，一般认为位错
被钉扎，大多在晶界、杂质、相界面或晶体表面发生 ’
但对半导体材料单晶而言，应从产生不动的位错锁

（D).97A-);;79DD）开始［E］’该位错锁产生于位错运动的
第二阶段 ’此时，位错运动在多个滑移系上进行，此时
次级滑移系统也开始启动 ’初级与次级滑移系统，将
形成不动的位错锁，如图 2所示 ’图中位错 $% 的柏
格斯矢量为 F & 0/［%%4］，且位于（%%%）和（%G %G %）面的交
线上 ’ $% 不能在（%%%）面上滑移，也不能在（%G %G %）面上
滑移 ’同时又被四个位错（’$，%(，)$，%*）拖住，不
能在自己的滑移面上移动 ’结果成为不动位错 ’
形成 H).97AI);;79DD位错，可能的位错反应有

图 2 <8=" 晶体中的位错网，位错片断 $% 是不动的 H).97A

I)$;;79DD位错［E］

& 0/［%4%G］J & 0/［4%%］! & 0/［%%4］，
& 0/［%G4%］J & 0/［4%G %G］! & 0/［%G %G4］’
不动位错的形成应是位错纠结的起始 ’其他启

动的位错可以积塞在其附近，产生积塞群A位错
纠结 ’
位错积塞产生的长程应力，将进一步激活次滑

移面上的位错源启动 ’于是产生大量贯穿主滑移面
上的位错，可形象地称为林位错 ’林位错是主滑移面
原生位错和次级滑移面诱生位错弹性相互作用的结

果 ’它降低了系统的自由能，形成了更稳定的位错
结构 ’

3）位错运动的最后阶段，纯螺位错可以绕过障
碍进行交滑移，使得不同滑移面上的异号螺位错相

互抵消，晶体内部位错密度下降（动态回复）’余下的
高密度的林位错相互纠缠在一起，晶体内部处于高

的能量状态，十分不稳定 ’高温热应力驱动下，位错
被激活作短距离移动，排列成一定的形态，以减少晶

体内部的能量 ’由于位错沿 > %%4 5方向排列时，正
处于派纳（K#9$97）势谷的能量最低状态 ’图 E显示出
林位错通过滑移面多边化，形成小角度晶界 ’由于这
样有序化能使林位错间的作用力达到最小，处于较

稳定状态 ’图 *为化学腐蚀显微观察到的 <8="晶片
中的小角晶界的照片 ’图 ,为小角度晶界的 LM(照
片 ’蜂窝状的胞状结构，正是这种小角晶界的集合，
其本质就是小角度晶界群 ’胞的大小，实际上就是位
错应力场能够相互作用的范围 ’超过胞大小的尺寸
范围，胞壁的弹性应力很小，不能影响其他位错运

动 ’上述小角度晶界是由大小为 %—%4".，相对取向
差为几十分弧度的“晶块”组成的 ’而胞状结构的胞
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壁是典型的小角度晶界 !且随形变量增加，纠结处的
位错密度增加 !小角度晶界的平均位相差也随之
增大 !

图 " 位错的移动和小角度晶界的形成 （#）林位错增殖后的排

列；（$）有序化回复以后的位错排列

图 % &#’(单晶中的小角晶界（超声 !"腐蚀液 ) *++）

图 , -./&#’(单晶中小角晶界的 012像

"3 结 论

*3 用 4射线异常透射形貌技术，可以观察到砷
化镓单晶中由位错积塞、纠结所形成的蜂窝状胞状

结构 !在用常规 516法生长的直径!7英寸 -./&#’(
单晶的周边区域都存在该结构 !

8 3 从 &#’(面心立方结构晶体的热应力、热弹
性形变引起位错的运动反应出发，可以说明胞状结

构的形成机理与过程 !蜂窝状胞状结构，仍是滑移面
林位错所形成小角度晶界的集合群 !胞壁是典型的
小角度晶界，形变量增加，小角晶界的平均位相差

增大 !

在本论文的完成过程中，本校的郎益谦教授与作者进行

了有益的讨论，在此表示感谢 !

［*］ 9:#;< =>:?@;<，AB CB#:D?>，&@;< E:#;，AB F@，=#;< 9:D?>;<，

G?@B =>:，5:#;< 9:$>; #;H =#;< G?#;<B@ *III #$%& ! ’$() ! !"

*"J*
［8］ K:L#;@ 0，.(?:M#N# 0 #;H 2#L(B: 9 *II+ *+,+-.) #/&.0/11 %&

2+3%-/&45-./0)，1H! K! -BO:;@（P@QL?/?@RR#;H! ’O(L>QH#O）S%,7

［7］ 2#: G?>;?@;<，&> T>:N#;，C> 9:>，6B: -?BU#;，C> 6?B<B#;<，2#

F:V?B;，6?>; 9:#;$#;< #;H =#;< W@;<?@;< *IXI #$%& ! ’$() ! #"

*7J"
［J］ T@;V> Y ’ *IX" 6%-0/)- ! 2+3%-/&4 ! 67.+0 ! #/&, !（Z4U@QH）S8"
［"］ C#QB?:M@ Z;@ #;H 9B;[: 2#L(B: *IX, !881 ! ’$() ! 9+.. ! $% X+*

J"% 物 理 学 报 "7卷



!"#$% &’ "() *)++ ,"-#*"#-) .’ ,)/.!.’,#+0".&’ 10++.#/ 0-,)’.$)!

!" #"$%&’$()*） +,() -$.*） /,() 0,.%#"(*） -." 1,.%1’.*） 0,2 3.()%1’$(4）
*）（ !"#$%&’()$" *+",()$" !"-()(+(.，/.0.) 1")2.%-)(3 $# 4.,5"$6$73，4)’"8)" 566*56，95)"’）

4）（45. *5 (5 :6.,(%$"- !"-()(+(. $# (5. ;)")-(%3 $# !"#$%&’()$" !"<+-(%3，=5)8)’>5+’"7 67667*，95)"’）

（8$9$.:$; *6 <$=>",>? 4665；>$:.@$; A,("@9>.BC >$9$.:$; *D E,>9’ 4665）

F=@C>,9C
G$H$9C@ 92(@C>"9C.() , ($CI.J$ 9$II @C>"9C">$ .( C’$ 5%.(9’ @$A.%.(@"I,C.() ),II."A ,>@$(.;$（&K%L,F@）@.()I$ 9>?@C,I M$>$

@C";.$; =? A$C’2;@ 2H 9’$A.9,I $C9’.()，N%>,? ,(2A,I2"@ C>,(@A.@@.2( C2B2)>,B’?（!8+）,(; C>,(@A.@@.2( $I$9C>2( A.9>2@92B$
（+OE）P +’$ (,C">$ ,(; C’$ H2>A,C.2( A$9’,(.@A 2H C’$@$ @C>"9C">$@ M$>$ ,(,I?Q$;P KC .@ ,@@"A$; C’,C C’$ 9$II @C>"9C">$@ ,>$
A,;$ =? C’$ 9I"@C$>@ 2H @A,II ,()I$ )>,.( =2"(;,>? 9,"@$; =? C’$ A2:$A$(C ,(; .(C$>,9C.2( 2H ’.)’ ;$(@.C? 2H ;.@I29,C.2(@ P ,(;
C’$ 9$II M,II .@ C’$ C?B.9,I @A,II ,()I$ )>,.( =2"(;,>? P +’$ B’,@$ ;.HH$>$(9$ ,A2() C’$ @A,II ,()I$ )>,.( =2"(;,>.$@ .(9>$,@$@
M.C’ C’$ ;$(@.C? 2H ;.@I29,C.2(@ P

"#$%&’()：@$A.%.(@"I,C.2( ),II."A ,>@$(.;$，@A,II ,()I$ )>,.( =2"(;,>?，9$II @C>"9C">$
*+,,：D*R61，R*S63，S5T6+

!U>2V$9C @"BB2>C$; =? C’$ W,C.2(,I W,C">,I &9.$(9$ <2"(;,C.2( 2H 1’.(,（L>,(C W2P 7XXS466S），U>$%.(:$@C.),C.2( <2"(;,C.2( 2H 1’.$H OY".BA$(C E.(.@C>? .(

C’$ 1’.($@$ U$2BI$’@ -.=$>,C.2( F>A?（L>,(C W2@P 663764，4P* P Z+T76*），F@9$(C UI,( 2H &9.$(9$ ,(; +$9’(2I2)? E.(.@C>?（L>,(C W2P4666376T），W,C">,I

&9.$(9$ <2"(;,C.2( 2H 0$=$. B>2:.(9$，1’.(,（L>,(C W2P7XX655）P

77R4期 徐岳生等：用 N射线形貌研究半绝缘砷化镓单晶胞状结构


