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应力预释放对单晶硅片的压痕位错滑移的影响∗
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( 2015年 4月 10日收到; 2015年 6月 16日收到修改稿 )

单晶硅片的压痕位错在一定温度下的滑移距离反映了硅片的机械强度. 压痕位错的滑移是受压痕的残
余应力驱动的, 因此研究残余应力与位错滑移之间的关系具有重要的意义. 本文首先采用共聚焦显微拉曼
术研究了单晶硅片压痕的残余应力经过 300或 500 ◦C 热处理后的预释放, 然后研究了上述应力预释放对压
痕位错在后续较高温度 (700—900 ◦C)热处理过程中滑移的影响. 在未经应力预释放的情况下, 压痕位错在
700—900 ◦C热处理 2 h后即可滑移至最大距离. 当经过上述预应力释放后, 位错在 900 ◦C热处理 2 h后仍能
达到上述最大距离, 但位错滑移速度明显降低; 而在 700和 800 ◦C时热处理 2 h后的滑移距离变小, 其减小幅
度在预热处理温度为 500 ◦C时更为显著. 然而, 进一步的研究表明: 即使经过预应力释放, 只要足够地延长
700和 800 ◦C 的热处理时间, 位错滑移的最大距离几乎与未经预应力释放情形时的一样. 根据以上结果, 可
以认为在压痕的残余应力大于位错在某一温度滑移所需临界应力的前提下, 压痕位错在某一温度滑移的最大
距离与应力大小无关, 不过达到最大距离所需的时间随应力的减小而显著增长.

关键词: 单晶硅片, 压痕, 位错滑移, 应力释放
PACS: 81.05.Cy, 81.40.–z, 61.72.Ff DOI: 10.7498/aps.64.208101

1 引 言

硅片的机械强度是影响集成电路成品率的重

要因素, 一直以来受到人们的广泛关注. 随着集成
电路制造的光刻精度的提高, 硅片的机械强度显得
尤为重要. Hu [1−4]最早提出硅片压痕位错在一定

温度下的滑移距离可用来表征硅片的机械强度. 这
种方法对仪器和设备的要求不高且简便易行, 已经
被人们广泛使用 [5−8]. 在硅片上施加压痕时, 在引
入位错的同时也在完整晶格处留下了压应力 [9,10].
在一定温度下, 硅片的压痕位错在应力的驱动下
沿着 ⟨110⟩方向发生滑移, 在特定晶面 (如: (100)或
(111)面)上形成特定的花样 (rosette) [11]. 在以前,
如上所述的压痕残余压应力还无法定量地表征, 更
无法确切地得知其分布的情况. 近十年来, 共聚焦

显微拉曼术已变得很成熟, 它被广泛地应用于材料
科学的研究中 [12,13], 而单晶硅具有特征拉曼峰, 其
峰位对晶格应力相当敏感. 因此, 利用共聚焦显微
拉曼术可定量地表征硅片压痕的残余压应力的大

小及其分布; 进一步地, 可研究压痕残余压应力变
化对位错滑移的影响.

在以往的研究中, 研究者们通常关注压痕位错
在恒定载荷下的滑移, 在此情况下, 驱动位错滑移
的应力是恒定的 [14,15]. 我们则研究了无载荷情况
下压痕位错在一定温度下的滑移 [7,16,17], 在此情况
下, 驱动位错滑移的残余应力在不断减小, 直至小
于位错滑移所需的临界应力. 在研究过程中, 产生
了一个问题, 即如果压痕的残余压应力通过某种方
式预先得到一定程度的释放, 将会对压痕位错在一
定温度下的滑移行为产生什么样的影响? 本文针
对这个问题进行了研究. 在硅片上施加压痕后, 先
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进行低温预热处理, 部分地释放压痕的残余应力,
用共聚焦拉曼显微镜表征应力分布的变化; 然后,
以更高温度的热处理使压痕位错发生滑移, 用择优
腐蚀结合光学显微镜观察的方法获得压痕位错的

滑移距离. 通过上述研究, 揭示了应力预释放对单
晶硅片压痕位错滑移的影响.

2 实 验

从 ⟨100⟩晶向, 电阻率为 10 Ω·cm、 厚度为
675 µm、直径为 200 mm的P型掺硼直拉单晶硅
片上切下 1.5 cm × 1.5 cm大小的正方形小片若干,
作为实验样品. 使用维氏硬度计, 以 100 g的载荷、
10 s的承压时间在每个样品的中间区域施加呈3×3
网格分布的 9个压痕, 相邻两个压痕之间的距离为
2 mm.

将上述具有压痕的样品分成三组, 其中两组
分别进行 300和 500 ◦C预热处理, 时间为 2 h; 而
另外一组不做预热处理. 然后, 根据需要将每组
样品进行 700, 800或 900 ◦C 的热处理, 其时间根
据不同的实验目的而定, 可从几分钟到十几小时.
所有上述热处理都在氩气气氛下进行. 通常而
言, 在上述三个温度下热处理 2 h就足以使压痕位
错的滑移距离达到最大. 在 300或 500 ◦C的预热
处理后, 利用共聚焦拉曼显微镜 (Bruker Senterr)

对压痕附近残余应力的分布进行表征. 样品经
700, 800或900 ◦C的热处理后, 利用Secco腐蚀液
[K2Cr2O7 : HF = 1 : 2]腐蚀 5 min以显示位错, 然
后在Olympus MX50光学显微镜下观察位错的滑
移花样并加以拍照.

3 结果与讨论

3.1 压痕残余应力的表征

图 1 (a)是以维氏硬度计在样品上引入的典
型压痕的光学显微镜照片, 其中的四条裂纹沿着
⟨110⟩方向扩展. 在该压痕附近区域所获得的共聚
焦显微拉曼测绘 (mapping) 图如图 1 (b)所示. 该
mapping图描绘的是压痕附近的单晶硅特征拉曼
峰位的变化情况, 峰位的具体数值由右边的纵坐
标给出. 需要说明的是, 由于无法聚焦的原因, 压
痕印记 (对应于图 1 (a)所示的菱形)处的mapping
结果并不可信, 在以下的分析中不予关注. 在压痕
附近, 硅晶格受到了压应力. 因此, 单晶硅的特征
拉曼峰发生蓝移 (无应力下, 硅的特征拉曼峰位是
520 cm−1). 应力和特征拉曼峰位的偏移量之间存
在着如下关系 [18]:

δ(MPa) ≈ −434×∆ω(cm−1), (1)
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图 1 (网刊彩色) (a) 单晶硅片压痕的光学显微镜照片; (b)—(d) 单晶硅片压痕在未经热处理、经
300 ◦C, 2 h和 500 ◦C, 2 h热处理后的共聚焦显微拉曼mapping图
Fig. 1. (color online) (a) Optical microscopy image of an indentation on silicon wafer; (b)–(d)
micro-Raman mapping images for the indentations on silicon wafers without and with the
anneals at 300 and 500 ◦C for 2 h, respectively.
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其中 δ为应力, ∆ω为波数偏移量, 当∆ω > 0时, δ
为压应力. 因此, 特征拉曼峰位的mapping图可直
观地反映应力的分布情况. 从图 1 (a) 和图 1 (b)中
可以推知: 压应力分布在压痕附近的由四条裂纹所
划分的四个 “象限”中, 且压应力随着离开压痕距离
的增大而减小; 四条裂纹处的残余应力较小, 这是
由于裂纹的产生显著地释放了应力. 对理想的压痕
而言, 上述四个 “象限”中的压应力分布应该是对称
的. 但是, 实际情形下的压痕难免会与理想情况有
所差别, 因而图 1 (b)中的四个 “象限”中的压应力
分布并非严格对称. 图 1 (c)和图 1 (d)分别是经过
300和 500 ◦C热处理 2 h后在压痕附近区域所获得
的共聚焦显微拉曼mapping图. 结合图 1 (b)分析
可知: 经过上述热处理后, 压痕附近的压应力得到
了不同程度的释放, 500 ◦C热处理比 300 ◦C热处
理更加显著地释放了应力. 实际上, 经过500 ◦C 处
理2 h后, 压痕位错发生了一定程度的滑移 (滑移了
约36 µm), 这加剧了应力的释放.

3.2 压痕残余应力预释放对压痕位错滑移

的影响

为说明压痕位错在经一定温度热处理后的滑

移距离是如何定义的, 图 2给出了经过900 ◦C热处
理 2 h后某一压痕的位错滑移花样经择优腐蚀后
的光学显微镜照片. 由于施加压痕时在单晶硅片
上产生的位错以及如上节所述的残余应力在四个

“象限”中的分布难免会有差异, 通常会出现在某一
方向上位错滑移距离较大的情况. 此时, 一般将位
错在四个方向上滑移的最大距离作为位错滑移距

离 [7,18]. 在本文中, 对每个样品而言, 分别测量出 9
个压痕经过热处理后的位错滑移距离, 以它们的算
术平均值作为该样品的位错滑移距离.

图 3反映的是 300和 500 ◦C的预热处理对单
晶硅片压痕位错在700—900 ◦C 热处理 2 h后的滑
移距离的影响. 需要指出: 在未经预热处理的情况
下, 压痕位错在 700—900 ◦C热处理 2 h后即可滑
移至最大距离 (继续延长热处理时间位错滑移距离
不变). 从图 3中可以看到, 预热处理导致的应力预
释放对压痕位错滑移的影响强烈依赖于后续热处

理温度. 当后续热处理温度为700 ◦C时, 500 ◦C预
热处理使压痕位错的滑移距离显著小于未经热处

理时的情形; 而 300 ◦C预热处理对压痕位错滑移
的抑制程度显著变弱. 当后续热处理温度为800 ◦C
时, 虽然两种低温预热处理仍然对压痕位错的滑移

表现出抑制效应, 但抑制程度明显小于后续热处
理温度为 700 ◦C时的情形. 当后续热处理温度为
900 ◦C时, 低温预热处理几乎没有抑制压痕位错的
滑移.

50 mm

图 2 (网刊彩色) 经过 900 ◦C, 2 h热处理后单晶硅片
上某一压痕的位错滑移花样经择优腐蚀后的光学显微镜

照片

Fig. 2. (color online) Optical microscopy image of a
rosette formed by the gliding of indentation disloca-
tions on the silicon wafer annealed at 900 ◦C for 2 h.
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图 3 (网刊彩色)不经预热处理和经过 300或 500 ◦C预
热处理的单晶硅片的压痕位错在 700—900 ◦C热处理 2 h
后的滑移距离

Fig. 3. (color online) The gliding distances of in-
dentation dislocations on silicon wafers annealed at
700–900 ◦C for 2 h without and with the prior anneals
at 300 and 500 ◦C, respectively.

如前所述, 图 1表明 300和 500 ◦C预热处理均
可释放压痕附近的应力, 且 500 ◦C预热处理使应
力的释放更为显著. 压痕位错的滑移是受残余应力
驱动的, 当残余应力小于位错滑移所需的临界应力
时, 位错停止滑移. 此外, 位错的滑移速度与残余
应力成正比, 如下式所示 [16]:

V = V0 exp[−Q/(kT )] · τ, (2)

其中V0为指前因子, τ代表应力, Q代表位错滑移
的激活能, k为玻尔兹曼常数, T 为绝对温度. 另
一方面, 位错滑移所需的临界应力随热处理温度
的升高而减小, 即当热处理温度从 700 ◦C升高到
900 ◦C时, 位错滑移所需的临界应力随之减小. 从
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图 3中可以推知: 当后续热处理温度为 900 ◦C时,
无论是经过 300 ◦C还是 500 ◦C的预热处理, 压痕
的残余应力都大于位错滑移所需的临界应力, 因而
经 2 h热处理所致的位错滑移距离与未经预热处
理的情形相比几乎没有差别. 然而, 根据 (2)式可
知, 经过预热处理使压痕残余应力得到部分的预
释放后, 压痕位错的滑移速度应该有所下降. 其具
体情况是怎样的? 还有, 令人更感兴趣的问题是,
如图 3 所示, 当后续热处理温度为700或者 800 ◦C
时, 300或 500 ◦C的预热处理使位错滑移距离变
小, 尤其是 500 ◦C的预热处理非常显著地减小了
位错在 700 ◦C的滑移距离, 那么, 是因为位错的
滑移速度变小还是因为残余应力小于位错滑移所

需的临界应力使位错不能继续滑移才导致上述结

果？为了回答上述两个问题, 我们进一步研究了经
过 500 ◦C, 2 h 预热处理后压痕位错分别在 700和
900 ◦C的滑移距离随热处理时间的变化情况, 其结
果如图 4所示.
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图 4 (网刊彩色) 经过 500 ◦C, 2 h预热处理后单晶硅片
的压痕位错在 700 ◦C (a) 和 900 ◦C (b)的滑移距离随热
处理时间的变化, 图 (a)中的红五角星标出的是未经预热
处理时位错在 700 ◦C热处理 2 h后的滑移距离
Fig. 4. (color online) The gliding distance of indenta-
tion dislocations on silicon wafers as a function of the
time of (a) 700 ◦C and (b) 900 ◦C anneal following
the prior 500 ◦C, 2 h anneal.

从图 4 (a)中可见: 随着 700 ◦C热处理时间的
延长, 位错滑移距离不断增大, 当热处理时间达到
10 h时, 位错滑移距离达到最大值. 需要注意的是,
该最大值与未经预热处理时位错在 700 ◦C热处理
2 h后的滑移距离值 (图中用红五角星标出, 引用
图 3中未经预热处理时位错在 700 ◦C的滑移距离)
几乎相同. 这一结果清楚地表明: 1)即使压痕残余
应力由于500 ◦C预热处理而得到部分释放后,残余
应力仍然大于位错在 700 ◦C滑移所需的临界应力;
2) 图 3所示的低温 (尤其是 500 ◦C)预热处理使位
错在 700 ◦C热处理 2 h后的滑移距离显著减小是
由于位错滑移速度在压痕残余应力预释放后显著

降低所致. 当后续热处理温度为 800 ◦C时, 对经过
500 ◦C, 2 h预处理的样品而言, 只要将 800 ◦C的
热处理时间延长至 4 h, 即可使压痕位错的滑移距
离达到最大值, 即该值与未经预热处理时在800 ◦C
热处理2 h 后所致的位错滑移距离几乎一致.

图 4 (b)给出了未经预热处理和经过 500 ◦C预
热处理的样品经过 900 ◦C不同时间热处理后压痕
位错的滑移距离. 从图中可以看到: 对于未经预
热处理的样品, 位错在 900 ◦C热处理的前 20 min
快速滑移, 约在 30 min时即滑移至最大距离, 之后
几乎不再滑移; 而对于经过 500 ◦C预热处理的样
品, 由于该预处理使位错发生了一定的滑移 (如前
所述, 位错滑移距离约为 36 µm), 因此, 在 900 ◦C
热处理的前 10 min位错的滑移距离稍大于未经预
热处理的样品. 但是, 该样品在 900 ◦C时位错滑移
的速度明显小于未经预热处理的样品, 位错在热处
理30 min后并没有滑移至最大距离,而需在热处理
45 min后才滑移至最大距离.

根据图 3和图 4给出的结果, 可以认为: 1)压
痕残余应力的预释放显著降低了位错的滑移速度;
2)当应力预释放后的残余应力仍然大于位错在某
一温度滑移所需的临界应力时, 压痕位错滑移的最
大距离几乎保持不变, 但达到最大距离所需的时间
延长, 其延长幅度与应力预释放的热处理温度和使
位错发生滑移的热处理温度有关.

4 结 论

研究了应力预释放对单晶硅片的压痕位错

滑移的影响. 发现压痕的残余应力在较低温度
(300—500 ◦C)热处理时会得到不同程度的释放,
热处理温度越高, 残余应力的释放越显著. 经过上
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述低温热处理所致的应力预释放后, 压痕位错在后
续较高温度 (700—900 ◦C)热处理时的滑移速度显
著降低; 然而, 只要经过足够长时间的热处理, 位
错滑移的最大距离与未经过预应力释放时的情形

几乎一致. 总之, 即使经过应力预释放, 只要压痕
的残余应力仍然大于位错在某一温度滑移所需的

临界应力时, 压痕位错滑移的最大距离几乎保持不
变, 但达到最大距离所需的时间增长, 其增长幅度
依赖于应力预释放的热处理温度和使位错发生滑

移的热处理温度. 本文的结果有助于人们深入理解
压痕残余应力与压痕位错滑移之间的关系.
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嘉斌副教授对本文提出的建设性建议.
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Abstract
The mechanical strengths of silicon wafers are crucial for the manufacturing yield of integrated circuits (ICs), which

have received intensive attention over the years. With reducing the feature size of ICs, the mechanical strengths of silicon
wafers become more significant. Actually, the gliding of indentation dislocations on single-crystalline silicon wafers at
a given temperature reflects the mechanical strengths of silicon wafers. Since the gliding of indentation dislocations is
driven by the residual stress around the indentation, the investigation on the correlation between the residual stress and
dislocation gliding is of significance. In this paper, we first use micro-Raman microscopy to characterize the relief of
stress around the indentation due to the annealling at 300 or 500 ◦C. Then the effect of such a relief-stress on the gliding
of indentation dislocations at 700–900 ◦C is investigated. In the case without the prior stress-relief, the indentation
dislocations glide to the maximum distance after 2 h annealling at 700–900 ◦C. With the prior stress-relief due to the
annealling at 300 or 500 ◦C, the indentation dislocations can still glide to the maximum distance after 2 h annealling
at 900 ◦C, however the gliding velocity significantly decreases and the gliding distance is remarkably reduced after 2 h
annealling at 700 or 800 ◦C. Such a reduction of gliding distance is most significant in the case of 700 ◦C annealling
following the stress-relief with the 500 ◦C/2 h annealling. Despite the prior stress-relief, as long as the annealing time
at 700 or 800 ◦C is sufficiently extended, the indentation dislocations can glide to the maximum distance. In view of
the above results, it is believed that the maximum gliding distance of indentation dislocations at a given temperature
is independent of the values of residual stress around the indentation provided that the residual stresses are larger than
the critical stress for driving the dislocation movement. Nevertheless, the annealing time for achieving the maximum
gliding distance at a given temperature should be remarkably extended as the residual stresses around the indentation
are relieved.

Keywords: silicon wafer, indentation, dislocation gliding, stress-relief
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